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RESUMO

Este trabalho visa analisar a evolu¢do morfolégica de uma liga comercial de aluminio A332 produzida via lin-
gotamento continuo convencional durante o processo de tixoconformagao. A caracterizacdo da transigdo solido-
liquido, ou seja, as temperaturas de trabalho correspondentes as fragdes solidas de 77%, 67% e 52% foram
determinadas via ensaios de analise térmica de calorimetria diferencial de varredura (DSC), na sequéncia a liga
foi reaquecida até as temperaturas de trabalho ¢ mantidas pelos tempos de tratamento de 0 s, 30 s ¢ 90 s. Por
meio da metalografia convencional observou-se o aumento no seu tamanho durante a manutengéo da liga a faixa
semissolida para o tempo de 90 s de tratamento sendo o principal mecanismo para essa alteragdo o fenomeno de
ostwald ripening seguido por coalescéncia. Tem-se que a menor fragéo sélida proporcionou maiores valores de
tamanho de gldbulos primarios e de grios, porém apresentou baixos valores de viscosidade aparente em torno
de 10° Pa.s devido a menor presenca de fase sélida na estrutura da liga e consequentemente menor resisténcia ao
escoamento. Este baixo valor de viscosidade aparente torna a liga propicia a ser utilizada como matéria-prima
nos processos de tixoconformagao.
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ABSTRACT

This work aims to analyze the morphological evolution of the commercial A332 aluminum alloy produced via direct
casting during the thixoforming process. The characterization of the solid-liquid transition, that is, the working
temperatures corresponding to the solid fractions of 77%, 67% and 52% were determined via differential scanning
calorimetry (DSC) tests, then the alloy was reheated until the temperature of and maintained for 0 s, 30 s and 90 s
treatment times. Through conventional metallography, an increase in the size was observed during the maintenance
of the alloy to the semi-solid band for the time of 90 s of treatment being the main mechanism for this change is
the phenomenon of ostwald ripening followed by coalescence. It is known that the smallest solid fraction provided
higher values of size of primary globules and grains, however, it presented low values of apparent viscosity around
105 Pa.s due to the lower presence of solid phase in the alloy structure and consequently less resistance to flow. This
value low apparent viscosity makes the alloy suitable for used as a raw material in thixoforming processes.
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1. INTRODUGAO

O aluminio ¢ o metal mais jovem usado em escala industrial, possuindo um alto consumo em todos os setores
industriais, como por exemplo, no setor automotivo [1]. A grande demanda por aluminio fundido esta associada
as suas caracteristicas: baixa densidade, elevada resisténcia mecanica e a corrosao, boa soldabilidade e usin-
abilidade, além disso, o aluminio é altamente reciclavel, proporcionando o desenvolvimento sustentavel das
industrias. Dentre as diversas ligas de aluminio, as ligas Al-Si sdo uma das mais requisitadas na industria de
fundi¢do devido as suas boas propriedades mecanicas. A combinagdo propriedade mecanica - tratamento tér-
mico torna-se interessante para aplicagdes na industria militar, acroespacial e automotiva [2—4].
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O processamento de materiais metalicos no estado semissolido surgiu no inicio da década de 1970 a
partir de estudos realizados por SPENCER et al. [5]; entende-se como estado semissélido, uma condigdo inter-
mediaria entre as fases solida e liquida caracterizado por uma condigdo pastosa. Durante este estudo, os pesqui-
sadores observaram que ao aplicar taxas de cisalhamento no material durante o seu processo de solidificagdo, a
morfologia dendritica do material era alterada para um estado esferoidal, resultando em uma queda significativa
da viscosidade do material [6]. Assim, outros pesquisadores comegaram a notar uma série de vantagens ao se
trabalhar com metais no estado semissélido, uma vez que quando aplicados a processos de conformacgédo era
possivel obter produtos com boas propriedades mecénicas e mais proximos de suas dimensdes finais, utilizando
uma menor carga para conformagao [7, 8].

O processamento de materiais metalicos no estado semissolido possui duas rotas de fabricagdo. A pri-
meira rota consiste no processo de reofundi¢do, realizando o resfriamento do material por meio de agitagdo
continua partindo de uma temperatura superior a temperatura /iguidus até uma temperatura intermediaria dentro
do intervalo solidus-liquidus. Uma vez atingida essa temperatura, o material ¢ mantido sob esse estado durante
um determinado periodo, de forma a permitir a completa transformag@o microestrutural e, em seguida o material
¢ processado. A segunda rota consiste no processo de tixoconformacao, esta técnica ¢ realizada em duas etapas,
sendo que a primeira etapa consiste em realizar um processo semelhante a reofundi¢do, porém ao invés de uti-
lizar a pasta semissolida imediatamente no processo de producdo, o material ¢ resfriado na forma de lingotes e
armazenado. Posteriormente, esse material ¢ reaquecido até uma temperatura semissolida dentro do intervalo
solidus-liquidus e entdo pode ser usado para obtengdo do produto final [8, 9].

Tem-se que um dos problemas enfrentados por essa tecnologia ¢ a pouca variedade de materiais uti-
lizados como matéria-prima no processamento semissolido, sendo em sua grande maioria as ligas de aluminio
A356 ¢ A357. Portanto, este trabalho tem como objetivo apresentar resultados sobre a viabilidade da utilizagdo
da liga A332 como matéria-prima nos processos de tixoconformacao, analisando os parametros metalurgicos de
tamanho de globulos primarios e tamanho de grdos por meio de analises metalograficas e como isso interfere
em seu comportamento reologico.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1. Matéria-prima

A matéria-prima utilizada neste trabalho foi uma liga comercial de aluminio A332 produzida via lingotamento
continuo convencional, apresentando como elementos principais, além do aluminio, o silicio € o cobre; sendo
o elemento silicio responsavel pelo aumento da fluidez do material durante o processo de fundicao, além do
aumento da resisténcia mecanica e da resisténcia a trincas de solidificacdo [2] e o elemento cobre responsavel
pelo aumento da dureza e da resisténcia mecanica devido a formagdo de precipitados endurecedores [10]. Sua
composicao quimica em massa (% em peso) pode ser vista na Tabela 1, obtida via equipamento de espectrome-
tria de emissdo Optica, modelo Bill-Oes.

2.2. Caracterizagao térmica

A determinagdo do intervalo de temperatura entre as linhas solidus e liquidus, zona de equilibrio entre as
fases solida e liquida, é essencial para a obtengdo da pasta semissolida utilizada nos processos de tixo-
conformagdo [11]. Um dos métodos mais utilizados para a determinacdo do intervalo semisso6lido sdo os
ensaios de DSC, que medem a diferenga de energia necessaria a amostra em estudo ¢ a um material de
referéncia, enquanto ambos sdo submetidos a uma variagdo controlada de temperatura, de maneira que a
amostra ¢ a amostra de referéncia sejam mantidas em condi¢des isotérmicas, uma em relagdo a outra, inde-
pendente do evento térmico que esteja ocorrendo na amostra. Pode ser definido como uma técnica que mede
as temperaturas ¢ o fluxo de calor associado com as transi¢des dos materiais em fungdo da temperatura e
do tempo [12].

As andlises empregadas neste trabalho visam a obtencéo das temperaturas: solidus, liquidus e de trabalho
(intervalo das temperaturas solidus e liquidus - faixa semissolida) a serem utilizadas no tratamento térmico de

Tabela 1: Composi¢do quimica em massa (% em peso) da liga A332 obtida via espectrometria de emissdo optica.

Si Cu Mg Fe Mn Zn Ti Al
9,92 2,78 0,72 0,30 0,05 0,03 0,019 Balango
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globularizagdo e nos ensaios de compressdo a quente. As temperaturas solidus, liquidus ¢ de trabalho foram
caracterizadas por meio do equipamento de analise térmica NETZSCH modelo STA-409C com uma taxa de
aquecimento de 5 °C/min até a temperatura de 700 °C e resfriamento até temperatura ambiente; sendo selecio-
nadas trés temperaturas de trabalho.

2.3. Tratamento térmico de globularizagao e caracterizagciao microestrutural

O tratamento térmico de globularizacao consiste no reaquecimento do material até a temperatura semissoélida, de
modo a manter essa condi¢dao por um tempo determinado para assegurar a esferoidizag@o das particulas solidas.
Os tratamentos térmicos de globularizagdo foram realizados em um forno resistivo, a partir de amostras com
15 mm de altura por 20 mm de didmetro e com furo de 3,0 mm de didmetro na metade de sua altura. As amostras
foram inseridas juntamente com um termopar tipo K, Cromel Alumel, fixado em seu interior; foram reaqueci-
das até as temperaturas relativas as fragdes sélidas com uma taxa de aquecimento de 80 a 100 °C por minuto
e mantidas por tempos de 0 s, 30 s € 90 s e depois resfriadas em agua na tentativa de se “congelar” a estrutura,
possibilitando analisar o efeito do tratamento térmico de globularizacdo [13]. Os tempos do tratamento térmico
de globularizacdo foram escolhidos devido ao processamento industrial, pois normalmente a matéria-prima ¢
processada por aquecimento entre 7 ¢ 8 min, dependendo do tamanho e da massa.

Para a caracterizacdo microestrutural, via metalografia convencional, as amostras foram seccionadas lon-
gitudinalmente ao meio, lixadas em lixa d’agua de varias granulometrias e polidas com pasta de diamante. Apds
o polimento, as amostras foram atacadas com reagente Keller (2,5 ml HNO,, 1,5 ml HCI, 1 ml HF e 95 ml H,0)
com a imersdo total da amostra no reagente por um tempo de 10 s visando revelar a microestrutura (glébulos
primarios). Apds o ataque as amostras eram enxaguadas em agua corrente por aproximadamente 30 s e secadas
com auxilio de um soprador elétrico. Para a aquisi¢do das imagens foi utilizado um microscépio optico Leica
DM ILM. Para a caracterizagdo microestrutural, via metalografia colorida, as mesmas amostras empregadas
na caracterizacdo anterior passaram por um ataque eletrolitico com deposi¢do de HBF, (4cido fluorborico)
em solucdo 2,0% e tensdao de 25 V por aproximadamente 6 min com agitagdo moderada e constante. Apos o
ataque as amostras eram enxaguadas em agua corrente em abundancia e secadas com auxilio de um soprador
elétrico. As amostras foram analisadas no microscopio optico Leica DM ILM, porém, desta vez, utilizando
filtros polarizadores para a obtencdo de imagens coloridas dos grios das amostras, fazendo com que graos com
a mesma orientagdo cristalina apresentem coloragdo semelhante, o que torna muito mais facil sua identificacao,
e respectiva caracterizagdo. Para as medi¢des de tamanho de glébulos primarios e graos empregou-se o Método
dos Interceptos de Heyn, regido pela norma ASTM E112 [14], sendo realizada em cinco diferentes campos de
cada micrografia e para cada amostra foram empregadas cinco imagens de diferentes secdes desta, totalizando
vinte e cinco contagens para cada amostra [11, 15].

2.4. Caracterizacao da viscosidade aparente

Os ensaios de compressdo a quente foram realizados em uma maquina universal de ensaios MTS 810 com capaci-
dade de carga de 100 kN, utilizando placas paralelas de Inconel 718 com um forno resistivo acoplado ao eixo da
maquina com capacidade de atingir uma temperatura maxima de trabalho de 1200 °C; partindo de amostras idén-
ticas as empregadas nos tratamentos térmicos de globularizagdo (15 mm de altura ¢ 20 mm de diametro) ¢ sub-
metidas a uma taxa de compressdo constante de 10 mm/s com tempo de execucdo de ensaio de 1 s. As amostras
foram inseridas juntamente com um termopar tipo K, Cromel Alumel, fixado em seu interior, reaquecidas até as
temperaturas relativas as fracdes solidas e tempos de globularizag@o e em seguida foram comprimidas. E com os
dados de saida da maquina de ensaios foi possivel determinar a viscosidade aparente média da liga.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesta secdo serdo apresentados e discutidos os resultados de caracterizagdo térmica (obtengdo das temperaturas
de trabalho), caracteriza¢do microestrutural, que compreende a caracterizagdo da matéria-prima sob a condi¢ao
fundida (como recebida) e das amostras tratadas termicamente, perfazendo a contagem de tamanho médio de
glébulos primarios e de graos e por fim, a caracterizacdo da viscosidade aparente média.

3.1. Caracterizagao térmica

A determinacdo do intervalo de temperatura entre as linhas solidus e liquidus, zona de equilibrio entre as fases
solida e liquida, ¢ essencial para a obtengdo da pasta semissolida utilizada nos processos de tixoconformacao.
Na Figura 1(a) observa-se a curva originaria obtida pelo ensaio de DSC e na Figura 1(b) a curva da fragdo
liquida versus temperatura tomando como base os modelos da Regra da Alavanca e Scheil com as fragdes sol-
idas de 77% (562 °C), 67% (567 °C) e 52% (572 °C) adaptada de ZOQUI e NALDI [15]. Uma curva de DSC



0,40
0,35
0,30
0,25

0,20

DSC (mW/mg)

0,15
0,10

0,05

TORRES, L.V.; NALDI, M.A.; ZOQUI, E.J., revista Matéria, v.29, n.2, 2024

—

0o 100 200 300 400 500
Temperatura (°C)

600 700
a)

100 -

562°C 567°C 572°C

Fragdo liquida (%)

20

T
500 520 540 560 580 600
Temperatura (*C) b)

Figura 1: Curva origindria obtida via analise térmica de calorimetria diferencial de varredura (DSC) (a) e curva da fragdo

liquida versus temperatura (b).

Tabela 2: Resumo das temperaturas encontradas via analise térmica de calorimetria diferencial de varredura (DSC).

T solidus (°C) T liquidus (°C)

AT (°C)

T 77%fs °C) | T 67%fs (°C) T 52%fs (°C)

525 594

69

562 567 572

0s

100 ym

30s

90 s

Figura 2: Metalografia convencional da liga A332 para a condi¢éo fundida (a) e tratada termicamente para 77%fs -562 °C
(b, ¢, d), 67%fs - 567 °C (e, f, g) e 52%fs -572 °C (h, i, j) em diferentes tempos de tratamento.
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normalmente apresenta-se como sendo uma fungdo do diferencial da entalpia por tempo versus temperatura,
onde as mudangas de inclinagao, saltos e picos denotam os eventos térmicos ocorridos, como transformagdes de
fases, reagdes quimicas, entre outros [12]; na Tabela 2 tem-se um resumo de todas as temperaturas encontradas.

3.2, Caracterizagao microestrutural

Nas Figuras 2 e 3, sdo apresentadas as micrografias via metalografia convencional e via metalografia colorida da
liga A332 na condigd@o fundida (como recebida) e tratada termicamente para as fragdes solidas de 77%, 67% e
52% nos tempos de 0 s, 30 s e 90 s. A caracterizagdo via metalografia colorida mostra a morfologia, a extensao
e o tamanho do gréo, enquanto a metalografia convencional permite a analise da fase secundaria no entorno dos
graos e entre os ramos dendriticos.

Observa-se na Figura 2(a) que a condi¢@o fundida (como recebida) apresenta uma microestrutura tipi-
camente dendritica e grosseira, com tamanho médio de espacamento dendritico secundario de 35 um [15].
Observa-se na Figura 2 (via metalografia convencional) que com o aumento da temperatura de aquecimento
no estado semissolido (temperatura de trabalho) ocorre alteragdo da morfologia da fase eutética para o entorno
dos gréos, conforme visto na Figura 2(g). Na Figura 2 observa-se uma alteragdo na morfologia da liga apre-
sentando-se em formato de roseta (principalmente para os maiores tempos de tratamento), ocorrendo aumento
no tamanho durante a manuten¢do do material a faixa semissélida, sendo o principal mecanismo para essa
alteracdo o fendmeno de ostwald ripening (dissolugdo de ramos menores, incorporagido de soluto nos ramos
maiores e difusdo de soluto no liquido, tendo como resultado uma redugdo do niimero de ramos dendriticos
e o aumento da distancia entre eles) seguido pela coalescéncia, ambos dependentes do tempo de permanéncia
da liga a temperatura de tratamento térmico e na Figura 3 observa-se em sua grande maioria uma estrutura
dendritica grosseira com graos irregulares com elevado tamanho de griio principalmente para a menor fracdo

200 pm [

0s 30s 90 s

Figura 3: Metalografia colorida da liga A332 para a condi¢do fundida (a) e tratada termicamente para 77%fs - 562 °C (b, c, d),
67%fs - 567 °C (e, f, g) e 52%fs - 572 °C (h, i, j) em diferentes tempos de tratamento.
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Tabela 3: Caracterizagdo microestrutural e de viscosidade aparente média da liga A332 para cada condico de ensaio.

FR,ACAO TEMPO DE TAM{&NHO DE TAM{&NHO DE VISCOSIQADE
SOLIDA TRATAMENTO (s) GL(?BULOS GRAOS (pm) APARENTE MEDIA (Pa.s)
PRIMARIOS (um)
77% (562 °C) 0 67+7 184 +£28 4,6E+6
30 68+ 7 171+ 24 4 3E+6
90 90+9 319+£38 4, 5E+6
67% (567 °C) 0 92+9 319 +37 3,0E+6
30 107 £ 11 312+ 34 2,8E+6
90 156 +£ 16 615+ 51 2,6E+6
52% (572 °C) 0 111 +£11 638+ 53 9,7E+5
30 129+ 13 833+ 62 49E+5
90 142 £ 14 857 £ 65 2,2E+5

solida. Observa-se que os tempos curtos de tratamento térmico de reaquecimento (de até 30 s) apresentaram
maior eficacia em relagdo ao tamanho médio dos globulos primarios/graos, apresentando tendéncia em produzir
menores valores; ja amostras tratadas termicamente durante 90 s apresentaram tendéncia em manter os maiores
valores de tamanho de globulos primarios/grdos, devido a forte intensidade do mecanismo de coalescéncia
durante o tempo excessivo de tratamento térmico [6, 16, 17].

O sistema de analise de imagens utilizando luz polarizada (metalografia colorida) se mostrou eficiente
para se determinar o tamanho de grao da liga. De acordo com conceitos metalurgicos, cada grao se difere de
outro devido a diferentes orientagdes cristalograficas, assim, sob luz polarizada, graos diferentes apresentam
coloragdes diferentes. Este fendmeno facilita a diferenciacdo de graos que sejam vizinhos e que podem ser
equivocadamente confundidos com um sd. Desta forma tem-se que para uma andalise precisa da tixoconfor-
mabilidade de ligas metélicas, a importancia ndo apenas da caracterizacdo via metalografia convencional, mas
também da caracterizacdo via metalografia colorida, tendo em vista que ambas as praticas expdem Opticas
diferentes e complementares na dire¢do de um melhor entendimento acerca destes processos [18]. Na Tabela 3
sdo apresentados os tamanhos médios de globulos primarios e de graos. Vale ressaltar que os altos valores de
desvios-padrdo encontrados sdo perfeitamente cabiveis neste cenario de ligas de fundicdo, onde se tem grande
heterogeneidade entre as particulas.

3.3. Caracterizagao da viscosidade aparente

SPENCER et al. [5] descobriram que ligas metalicas no estado semissolido, cuja microestrutura compde-se por
particulas solidas globulares envoltas por liquido apresentam comportamento reologico semelhante a manteiga,
ketchup, mel e certos tipos de tintas (materiais tixotropicos), ou seja, sua viscosidade ¢ dependente da taxa de
cisalhamento e do tempo [7, 19]. Assim, a caracterizagdo da viscosidade em materiais no estado semissolido ¢
essencial para o estudo de seu comportamento reoldgico quando estes sdo submetidos a tensdes de compressao,
base de todos os processos de tixoconformagao. Observa-se que todas as condigdes de ensaios propostas apre-
sentaram valores de viscosidade aparente média entre 10° a 10° Pa.s e, conforme indicado pela literatura, mate-
riais que possuem estes valores de viscosidade aparente apresentam comportamento similar ao do vidro fundido
¢ demonstram alta conformabilidade [6].

De maneira geral, se vé claramente na Tabela 3 uma queda gradativa nos valores de viscosidade aparente
para os maiores tempos de tratamento térmico, bem como quedas, em relagdo a diminuicdo da fracdo sélida. Isso
deve principalmente ao fato de que com o aumento do tempo de tratamento se tem uma maior globularizacao,
como também ao fato de que para a condicdo de 0 s de tempo de tratamento térmico, hé fortes ligagdes existentes
na microestrutura e consequentemente a nao existéncia do tempo de tratamento, por isso apresentando os maiores
valores de viscosidade aparente média. A liga com 77% de fragdo solida apresenta valores de viscosidade aparente
superiores a liga com fracdo sélida de 67% e 52%, isso se explica pela maior presenca de fase solida na estrutura
da liga e, consequentemente, maior resisténcia ao escoamento, ja que a deformacao da fase sélida demanda de
maior energia que a deformagdo da fase liquida. Como esperado, pode-se observar que em temperaturas mais
altas, tensdes mais baixas sdo necessarias para deformar a estrutura reduzindo consequentemente sua viscosidade
aparente, devido a interagdo do liquido (fase eutética) com a matriz de aluminio, diminuindo a tensdo necessaria
para deformar o material, ou seja, a presenca da fase eutética excessiva na pasta viscosa serve de lubrificante para
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o0 escoamento das particulas solidas de fase primaria [20]. Em estudo recente [21], a liga apresentou resultados
satisfatorios em relagdo as propriedades mecanicas, principalmente quando utilizada a fragdo solida de 52% com
tensdo de escoamento de 151 MPa, resisténcia a tragao de 233 MPa e alongamento de 0,6; estes resultados podem
ser considerados excelentes, dado que nenhum processamento prévio do material foi executado.

4. CONCLUSOES

As microestruturas apresentaram crescimento e modificagdo da morfologia das particulas de sélido primario
durante o tratamento térmico de globularizagdo, sendo os efeitos de ostwald ripening e coalescéncia, depen-
dentes do tempo de permanéncia da liga a altas temperaturas, os responsaveis por tais fendmenos. A fragdo
solida e os tempos de tratamento apresentam influéncia significativa na morfologia dos globulos primarios/
graos, de modo que quanto maior a fragao sélida menor a quantidade de fase eutética presente no material. Por
meio dos valores obtidos de viscosidade aparente média, a liga apresenta grande potencial para ser utilizada
como matéria-prima nos processos de tixoconformagio, devido aos seus baixos valores em torno de 10° Pa.s,
principalmente para a condi¢do de 52% de fragéo solida.
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