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RESUMO

As atuais demandas de engenharia necessitam de materiais que apresentem
propriedades especificas, que geralmente ndo sao atendidas com uso de materiais
convencionais. Esta condicdo leva a necessidade do desenvolvimento de novos
materiais, onde se destacam os materiais compdsitos de matriz metalica. A inserg¢ao
de particulas ceramicas na matriz de aluminio contribui para aprimoramento das
propriedades mecanicas, assim buscando-se a melhoria na resisténcia ao desgaste.
Na formulacao de pecas complexas, a partir de compdsitos, busca-se a obtencao de
uma microestrutura mais refinada com baixo nivel de porosidade, quando se
comparada com uma oriunda do processo convencional de fundicdo. Por estes
motivos, a utilizagdo da técnica tixoconformagdo, ou seja, o processamento do
material em estado semissolido, vem ganhando importancia. Contudo, o estudo de
aplicagao desta técnica no processo de transformacao de materiais compdsitos ainda
€ pouco estudada. Deste modo, esta dissertagdo tem como objetivo explorar a
obtencao, caracterizacao e aplicagdo da tixoconformacao do compdsito com a matriz
da liga de aluminio A380 reforgada com carbonetos de niébio (NbC). A liga A380 e o
NbC foram adotados ao constatar a falta de pesquisas como compdsitos.
Desenvolveu-se uma metodologia baseada na técnica de fundicdo por agitagao
denominada stir casting, para a obtengao do compdsito em 4 diferentes condi¢des.
Inicialmente, obteve-se uma liga sem reforgco para ser utilizada como base de
comparagao, e 3 outras contendo respectivamente 5 %, 10 % e 15 % em massa de
NbC. Visando a obteng¢ao da estrutura ndo dendritica adicionou-se liga refinadora Al-
5Ti-1B. A temperatura do tratamento térmico de globularizagao foi estabelecida como
562 °C sob o tempo de 90s em todas as amostras, com o propdsito de se obter 60 %
de fragao sodlida. Sob esta condigao de globularizagao, posteriormente os compadsitos
foram submetidos ao processo de tixoconformacgao. As imagens obtidas por meio de
microscopia eletrénica de varredura (MEV) e microscopia 6tica (MO), auxiliaram nas
analises de distribuicdo do NbC e caracterizagdo metalografica. A técnica de analise
via difracao de Raio X (DRX) possibilitou determinar as fases formadas nos materiais.
Quanto a obtencdo do material, os resultados mostraram que a metodologia
empregada resultou em compdsitos com uma baixa porosidade e boa eficiéncia na
distribuicdo do NbC. Para verificar a integridade do material foram realizadas
medi¢des quanto a sua porosidade e densidade, executadas antes e posteriormente
ao emprego da tixoconformagao. Obteve-se uma redugdo na porosidade apds o
emprego da tixoconformacgdo, assim aumentando a densidade. Observou-se que a
adicao de 10 % de NbC promoveu uma redugao de 62 % no tamanho de grao, se
comparada com a liga sem reforgco. Este refinamento microestrutural, resultou na
melhoria dos valores de dureza Rockwell B (HRB) obtidos. Houve um aumento de 55
% na dureza apés a inser¢ao de 10 % de NbC, quando se comparado com a liga sem
reforco. A respeito da avaliagdo desgaste abrasivo realizado com base na norma
ASTM G65, os resultados mostraram uma reducao significativa no desgaste abrasivo
apos a insercao progressiva do NbC, principalmente apds a tixoconformacao.

Palavras-chave: compdsito; tixoconformacao; stir casting; carbeto de nidbio;

desgaste abrasivo.



ABSTRACT

Current engineering demands require materials with specific properties, which are
generally not met with conventional materials. This condition leads to the need for the
development of new materials in which metallic matrix composite materials stand out.
The insertion of ceramic particles in the aluminum matrix contributes to improving
mechanical properties, thus seeking to improve wear resistance. In the formulation of
complex parts from composites, the aim is to obtain a more refined microstructure with
a low level of porosity when compared to one originating from the conventional casting
process. For these reasons, the use of the thixoforming technique, that is, the
processing of the material in a semi-solid state has been gaining importance. However,
the study of the application of this technique in the transformation process of composite
materials is still poorly studied. Thus, this dissertation aims to explore the obtaining,
characterization, and application of the thixoforming of the composite with the matrix
of aluminum alloy A380 reinforced with niobium carbides (NbC). Alloy A380 and NbC
were adopted due to the lack of research on composites. A methodology based on the
stir casting technique called stir casting was developed to obtain the composite under
4 different conditions. Initially, an alloy without reinforcement was obtained to be used
as a basis for comparison, and 3 others contained 5%, 10% and 15% by mass of NbC.
In order to obtain a non-dendritic structure, Al-5Ti-1B refiner alloy was added. The
temperature of the globularization heat treatment was established as 562 °C under a
time of 90 s in all samples in order to obtain 60% solid fraction. Under this
globularization condition, later the composites were submitted to the thixoforming
process. The images obtained by scanning electron microscopy (SEM) and optical
microscopy (OM) helped in the analysis of NbC distribution and metallographic
characterization. The technique of analysis via X-ray diffraction (XRD) made it possible
to determine the phases formed in the materials. As for obtaining the material, the
results showed that the methodology used resulted in composites with a low porosity
and good efficiency in the distribution of NbC. To verify the integrity of the material,
measurements were performed regarding its porosity and density, performed before
and after the use of thixoforming. A reduction in porosity was obtained after the use of
thixoforming, thus increasing the density. It was observed that the addition of 10% of
NbC promoted a reduction of 62% in the grain size, if compared to the alloy without
reinforcement. This microstructural refinement resulted in the improvement of the
Rockwell B hardness values (HRB) obtained. There was a 55% increase in hardness
after the insertion of 10% NbC, when compared to the unreinforced alloy. Regarding
the evaluation of abrasive wear carried out based on the ASTM G65 standard, the
results showed a significant reduction in abrasive wear after the progressive insertion
of NbC, mainly after thixoforming.

Keywords: composite; thixoforming; stir casting; niobium carbide; abrasive wear.
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1 INTRODUGAO

Os fendbmenos de degaste sdo alguns dos principais problemas encontrados
na busca por reducao de custo e aumento de produtividade dos mais diversos setores
da economia. O desgaste abrasivo € um dos mais comumente encontrados, sua
severidade esta ligada ao meio e ao material de contato. A busca por desenvolvimento
de materiais que minimizem os efeitos abrasivos, e estejam alinhados as demandas
da engenharia, sdo alguns dos atuais focos de pesquisa (RIBEIRO, 2020).

Os materiais tradicionais tem alcancado seu limite nas atuais demandas de
propriedades fisicas e quimicas. Entretanto uma nova geragdo de materiais como:
ligas de alta entropia, compdsitos e nano materiais apresentam superiores
propriedades em relagéo as ligas convencionais e tem estado em foco de estudo. O
principal beneficio do uso de ligas de aluminio em compésitos, reside no fato que
varias propriedades mecanicas e triboldgicas podem ser adaptadas pela inser¢ao de
reforcos em adequadas quantidades (KHALKHO; CHEVURI; DAGARAPU, 2022).

Os materiais compésitos sao formados por uma fase matriz, seja ela ceramica,
polimérica ou metalica com elementos reforcantes em seu interior. Os Compdsitos de
Matriz Metédlica (MMC, do inglés, metal matrix composite), sdao obtidos a partir da
combinacgao de ligas metalicas utilizadas como matriz e reforgos ceramicos.

O grande interesse na area de compositos € verificado com muitos estudos
relacionados na area, como os revisados por Ramanathan; Krishnan e Muraliraja
(2019), devido a capacidade de unir propriedades desejadas de mais de um tipo de
material. Estas pesquisas apresentam como foco a aprimoragao da temperatura limite
de trabalho e resisténcia a abrasao, algo muito desejado pelas industrias aeronautica,
militar e automobilistica, indicando o uso de materiais com baixo peso especifico e
elevada resisténcia na constituicado da matriz.

Comumente ha duas rotas de obter os compdsitos, por meio de técnicas de
processamento com fase liquida e fase sdlida. Por meio da fase sélida a técnica de
metalurgia do p6 é a mais utilizada devido sua capacidade de distribuir uniformemente
os reforgcos. Contudo apresenta alguns empecilhos para producdo industrial como:
limitacdo de tamanho e processamento de pega com geometria complexa em larga
escala (LONG et al., 2014). Em razao da crescente demanda por MMCs, o foco dos
estudos tem-se voltado para o desenvolvimento e aprimoramento de novas técnicas

de producao de compdésitos em estado liquido, como é o caso do processo de fundicao
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com agitacao stir casting. Alguns dos maiores desafios na produ¢cdo de compadsitos
sdo: o alto custo de produgéo de algumas técnicas, distribuicdo ndo homogénea das
particulas e limita¢gdes dimensionais do processo. Esta € uma das técnicas via liquida
mais econdbmicas e industrialmente visadas em raz&do da possibilidade da producéao
grandes componentes e em larga escala. Recebe destaque entre as demais como
sendo uma das mais econémicas simples. Desta forma analisando que a relagao de
custo-beneficio do processo € essencial para a viabilidade de utilizagdo. (GONZAGA,;
PASSOS; GOMES, 2020; SOLTANI et al., 2017). Segundo Kasilingam; Narayanan e
Vijayram (2016) esta metodologia tem se mostrado promissora na produgdo de
compositos com excelentes propriedades mecanicas, além de oferecer um manejo de
producéo de baixo custo e larga escala.

Na constituicdo da fase matriz, as ligas de aluminio multicomponente, tém
obtido grande relevancia na formulagdo de compdsitos. No meio cientifico, sé&o
encontradas diversas pesquisas relacionadas ao aprimoramento de parametros do
processo, adotando as ligas ja testadas (A356, AA7075, AA6061) por diversos autores
conforme avaliado no trabalho de Arunkumar et al. (2020), ou na aplicagdo de
diferentes reforcos a matriz.

A liga de aluminio A380 é de forma corrente usada em processo de fundi¢ao
sob pressao (die casting) (CAO et al., 2019), tendo também alguns empregos no
processo de tixoconformacao (FERREIRA, 2017) , e de forma isolada, em fundigéo
com agitagao (do inglés, stir casting) (KOLAHDOOZ, 2019).

Na constituicdo de pecgas a partir de MMCs, destaca-se o processamento
semissolido de materiais (SSMP, do inglés, semi solid material processing). O
elemento principal desta técnica é a formagao da estrutura globular em contraponto
as tipicas estruturas dendriticas de fundi¢cao, o que é denominado de comportamento
tixotropico (KUMAR et al., 2015). Diversas formas podem ser utilizadas para a
obtencao da pasta tixotropica, como a agitagao eletromagnética, porém destaca-se o
refino quimico de grao. Uma técnica baseada na nucleagao heterogénea, aprimorada
na supressao do crescimento dendritico, alcangando uma estrutura fina e equiaxial,
ideal para obtencao da estrutura com caracteristicas tixotropicas apds o processo de
globularizacdo (KUMAR; GHOSE; MANDAL, 2019). Esta caracteristica promove uma
reducdo da tensdo necessaria para a deformacao do material consequentemente um
aumento da vida util do molde. Dentre as vantagens em relagao a outros métodos séo

citadas: a capacidade de producado de formas complexas em um menor numero de
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etapas, além da grande precisdo dimensional e principalmente baixo nivel de
porosidade (HU et al., 2020).

Neste processo, em comparacdo com o material fundido a reducdo de
porosidade € um dos responsaveis pelo incremento nas propriedades mecanicas e
tribolégicas dos compdsitos. Um aumento da dureza e diminuigdo do coeficiente de
friccdo, estdo entre alguns dos principais resultados relacionados a importancia do
processo de tixoconformagdo (RAHMAN et al., 2020). De forma que, o processo de
tixoconformacéo, com suas vantagens, seja empregado na formulagao da peca final
com as caracteristicas adequadas a sua utilizagao.

Em relagao a estes pontos, este trabalho tem por foco, uma rota exploratéria
de obtencéo e avaliagdo das caracteristicas microestruturais e desgaste abrasivo do
composito tixoconformado da liga A380 reforgada com carbeto de nidbio (NbC), obtido

pelo método stir casting.

1.1 Objetivos

A seguir apresentam-se os objetivos geral e especificos desta pesquisa.

1.1.1 Objetivo geral

Avaliar a influéncia da adicdo do NbC na liga A380 na constituigdo do
composito tixoconformado obtido pela técnica stir casting, na resisténcia ao desgaste

abrasivo e comportamento microestrutural.

1.1.2 Objetivos especificos

- Estabelecer os parametros de processo para a obtencdo do compdsito de
matriz metalica pela técnica stir casting com a liga A380, reforcada com carbetos de
niobio (NbC).

-Investigar caracteristicas fisicas, mecanicas e microestruturais dos
compositos A380/NbC em diferentes concentracdes de reforgo.

- Analisar o comportamento dos compdésitos fundidos e tixoconformados no
desgaste abrasivo em fungdo dos parametros de processo e aspectos

microestruturais.
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1.2 Justificativa

Entre os diversos materiais utilizados, os compdsitos se apresentam como o
elo de ligagdo, pois carregam consigo as notaveis caracteristicas desejadas de suas
respectivas classes. Entretanto, composi¢des e caracteristicas destes materiais ainda
estdo em estudo e desenvolvimento, resultando em um processamento ainda nao
consolidado na aplicag&o industrial em larga escala. Em razao disto, pesquisas acerca
de suas propriedades e técnicas de manufatura, tornam-se de suma importancia para
a evolucao desta linha de materiais.

Os reforcos de NbC sao materiais que estdo em estudo para aplicacdo nas
mais diversas areas da industria. Além deste fato, o Brasil possui uma das maiores
jazidas de nidbio (Nb) de mundo. Concentrando 98% da reserva global do material,
informacdo de grande relevancia para um processo futuro de produgédo em larga
escala. A utilizacdo destes materiais como reforgos tem sua importancia destacada
devido a suas propriedades em meio as outras possibilidades.

O processo de stir casting € uma das técnicas de manufatura liquida de
producao dos compdsitos, se destacando pelo 6timo desempenho das particulas em
relacdo a matriz e baixo custo de processamento. Fatores essenciais que tornam a
tecnologia como uma das melhores opgdes, na elaboragao de materiais compdsitos
de matriz de aluminio.

A tixoconformacéo é um processo de conformagdo mecanica com o material
no estado semissolido (pastoso), com alteracdo de caracteristicas mecanicas e
metalurgicas, o qual possui diversas vantagens relatadas em pesquisas, se
comparado com outros processos. A utilizagao da técnica de refino quimico de grao
seguida do tratamento de globularizagdo, se mostra como uma das mais viaveis em
razao da facilidade de uso para obtencdo do material tixotrépico. Suas aplicagdes
ainda nao sao extremamente difundidas, em razdo de ser um processo teoricamente
recente. Além disso, conforme observado na literatura consultada, ndo se encontra
muitos relatos de estudos com a utilizacdo de compdsitos matriz de aluminio
tixoconformados. Desta forma, uma busca experimental com esta técnica se mostra
de suma importancia para desenvolvimento de novos materiais.

Para caracterizacdo do material, técnicas de analise morfologica e
microestrutural aplicadas em conjunto com a avaliagdo de propriedades fisicas,

fornecem um eficaz estudo sobre o comportamento dos compdsitos tixoconformados.
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2 REFERENCIAL TEORICO

A seguir sera apresentado o estado da arte referente as caracteristicas das
ligas de aluminio, suas microestruturas e evolucéo das fases, com destaque para o
processamento semissoélido, e concepcao dos compdsitos de matriz metalica, além
de alguns principios e metodologias para a compreensao dos fendmenos ocorridos

no processamento semissolido de compdésitos.

21 Ligade aluminio A380

As ligas de aluminio sdo regularmente especificadas segundo a AA
(Aluminum Association), em fungdo da sua composicdo quimica. A classificagao
ocorre em ligas para trabalho mecanico, com quatro digitos e ligas fundidas, com trés
digitos numéricos (HERNANDEZ; RAMIREZ; MACKAY, 2017).

A principal diferenca entre as duas separagdes € a quantidade de silicio (Si)
presente. A maior concentracdo deste elemento em ligas para fundi¢cdo, esta
relacionada com o fato de o Si proporcionar um baixo coeficiente de expansao térmica
e principalmente uma melhora significativa na fluidez da liga. Estas ligas sao
separadas em 3 grandes categorias em fungdo da porcentagem em massa de Si,
sendo hipoeutéticas (0 % a 10 %), eutéticas (11 % a 13 %) e hipereutéticas (14 % a
20 %) (FERREIRA, 2016).

Dentro destes critérios, uma das ligas que atende de forma satisfatéria os
atuais requisitos de processamento industrial € a A380. A liga de aluminio A380, &
classificada com uma liga multicomponente hipoeutética. Sua composicdo quimica,
segundo a norma ASTM B85 (2018) pode ser vista na Tabela 1. Na fundicdo € uma
das ligas mais utilizadas, oferecendo uma das melhores combinagbes de
propriedades do material e facilidade de producao (NAFISI; GHOMASHCHI, 2016).

Tabela 1 - Composigao quimica em porcentagem em massa da liga A380 segundo a norma
ASTM B85 (2018)

Liga Si Fe Cu Mn Mg Zn Ni Sn Outros
A380 7,5 0,0 3,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
9,5 2,0 4,0 0,5 0,1 3,0 0,5 0,3 0,18

Fonte: ASTM (2018)
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O Si presente em maior quantidade nestas ligas, é considerado uma das
adicdes mais importantes em questao de melhoria das propriedades mecanicas com
destaque para a tensao de escoamento e a tensao ultima de resisténcia. Além disso:
melhora da capacidade e manejo do fundido com aumento consideravel da fluidez,
reducdo da contragéo térmica e aumento da dureza e resisténcia ao desgaste (FANG,
2018).

Além das vantagens obtidas em relacdo ao processamento de aluminio,
outros elementos presentes na liga também proporcionam alteracbes nas
propriedades e nas estruturas formadas na solidificagcdo. A adicao do Cu, contribui
para o fortalecimento de unido dos componentes da liga e aumento da dureza. Além
disso, promove o endurecimento por precipitacido, e favorece a melhora da resisténcia
mecanica da liga. Fendmeno que por sua vez facilta a formagdo de cavaco,
melhorando a usinabilidade da liga (FERREIRA, 2017).

A insergao do elemento Zn também provoca alteragbes na liga de Al. Em
grandes quantidades tende a atuar como elemento endurecedor, apesar de
apresentar problemas de corrosédo sob tensdo, conforme aponta Ferreira (2017). A
utilizagdo de outros elementos juntamente com o Zn tem sido uma alternativa, por
exemplo a adigcdo de Mg aprimora o potencial de resisténcia da liga Al com Zn. No
caso da corrosao sob tensao, uma das principais medidas adotadas € ajustar a relagao
de Zn-Mg para préximo de 3:1 (DAVIS, 2001).

Kaufman e Rooy (2004) comentam que o Zn, em valores de até 3 % em
massa, pode ser encontrado mais comumente em ligas oriundas de reciclagem. Os
autores também relatam que a presenca do Mg, juntamente com o Zn, possui a
propriedade de envelhecer naturalmente dentro de 20 a 30 dias, em temperatura
ambiente apdés a fundigdo. Fato muito atil em razdo de algumas necessidades
industriais. A adicdo do Mg também promove um destaque na resisténcia a corrosao.
Fato importante para seu uso em ambientes marinhos e no setor alimenticio.

A adicao do Cu é feita geralmente em teores superiores 4,5 %, quando o foco
€ a resisténcia mecanica, mas também provoca um benéfico aumento do intervalo de
solidificacdo. Contudo O Cu torna a liga mais suscetivel a presenca de poros. Desta
forma, para se alcancar uma relagdo adequada de propriedades mecanicas e defeitos,
o teor de Cu geralmente é restrito a valores entre 2 % e 4,5 % em massa (FERRARINI,
2005).
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No Grafico 1, € mostrado o diagrama ternario Al-Si-Cu. Ao decorrer da
solidificacdo desta classe de ligas, as principais formacgdes de fases encontradas séo
intermetalicas além do silicio eutético e estruturas complexas. Em relacdo as
microestruturas finais de solidificagdo do Cu na liga, encontra-se a formacéao
majoritaria da fase 8-Al2Cu, decorrente das concentragdes dos elementos Al, Si e Cu
na liga (HERNANDEZ; RAMIREZ; MACKAY, 2017).

Grafico 1 - Diagrama Ternario Al-Si-Cu mostrando a projecao das temperaturas liquidus
conforme as concentragées do elementos Al, Si e Cu

Si

Porcentagem em Massa de Aluminio
Fonte: Adaptado de Baker (1992)

O ferro, um dos elementos de liga mais estudados dentro das ligas de
aluminio, € demarcado como sendo um dos principais elementos que sao rotulados
como impurezas em ligas de aluminio, remanescente do processo de refino da bauxita
e fusdo. Em fundigdo sob pressao (die casting), o ferro atua para impedir a soldagem
ou colagem nas paredes do molde, sendo acompanhado por uma diminuigdo da
ductilidade (DAVIS, 2001). Contudo, segundo Duarte (2014), reduz a fundibilidade em
razao do aumento da temperatura de fusdo, atua também na formacgado de fases

juntamente com Mg e Cr, chamados de sludge (lama no fundo do cadinho).
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No caso da insergéo do Fe nas ligas Al-Si, Taylor (2004) e Kucharikova et al.
(2021) discutem em seus trabalhos uma ampla analise sobre como o Fe entra nas
ligas de Al. A maneira que o Fe leva a formagéo das fases intermetalicas complexas
durante a solidificacédo, avaliando sua interferéncia nas propriedades mecanicas. Os
autores mencionam que em ligas Al-Si, duas fases s&o predominantemente formadas
AlsFex>Si (conhecida como fase ferro alfa ou Fe-a) e AlsFeSi (conhecida como fase
ferro beta ou Fe-B). Se Mg também estiver presente com Si, uma alternativa chamada
fase pi ou 1 pode se formar, AlsFeMgsSis. Outra fase comum que se forma quando
Mn esta presente com Si é Alis(Fe, Mn)3Siz, também conhecida como fase Fe-a. Esta
fase tende a se formar preferencialmente a outra fase a quando o manganés (Mn)

estiver presente.

Grafico 2 - Diagrama ternario Al-Si-Fe mostrando a proje¢ao das temperaturas liquidus
conforme as concentragées dos elementos Al, Si e Fe.

Si

Fe 10 20 % 10 50 60 70 80 20 Al

Porcentagem em Massa de Aluminio

Fonte: Adaptado de Baker (1992)

O Mn que em algumas ligas pode ser visto como impureza, e em outras
situagdes, ser adicionado em baixas quantidades para auxiliar na alteracdo da
morfologia de uma fase rica em Fe. O Mn atua na formacéao de estrutura cubica Fe-a
Alis(MnFe)sSiz. Além de que em conjunto com Si, melhora as propriedades de fadiga

da liga. No caso da pequena quantidade de Mn, e com base na analise do diagrama
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ternario Al-Si-Fe mostrado no Grafico 2, as fases de Fe presentes da liga A380 podem
ser previstas. Espera-se principalmente a maior presenca da fase Fe-B, que se
apresenta caracteristicamente na forma plaquetaria (em trés dimensdes) prejudicial
as caracteristicas mecanicas da liga. Porém, quando observadas em uma imagem ou
fotografia bidimensional, as plaquetas aparecem como aciculas (KUCHARIKOVA et
al., 2021).

Esta grande quantidade de elementos presentes na liga A380, também altera
os valores necessarios ao processo de tixoconformagao. A alta carga de elementos
como Fe, Si, Cu e Ni é evidenciada pela posi¢cao do joelho eutético mostrado no
Grafico 3, que ocorre em aproximadamente 60 % - 80 % de fragdo liquida (ZOQUI,
2014).

Grafico 3 - Transformagio semissélida liga A380 produzido pelo Thermo — Calc®
1.0

| [—A380

o
(=]
1

o
NN
1

Fracéo liquida

Aumento de Si

0.2+

0-0 b T T I . L] . T T I T = ] T
460 480 500 520 540 560 580 600 620 640 660
Temperatura (°C)

Fonte: Zoqui (2014)

2.1.1 Solidificagao da liga A380

A solidificagao das ligas Al-Si hipoeutéticas, onde esta inserida a liga A380,
geralmente iniciam com a nucleagao de uma fase primaria Al-a, com estrutura cubica
da face centrada (CFC), que cresce em forma de dendritas, mostradas na Figura 1.
Nesta fase o Si se apresenta em solugao sélida em concentragéo de até 1,65 % em
massa. Em razao da baixa solubilidade do Si na fase anterior, este é rejeitado para o
liquido interdendritico, até que seja alcangada a composicdo do eutético Al-Si
(FERRARINI, 2005).
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Uma analise das estruturas dendriticas permite, a quantificacdo dos espacos
entre os bracos primarios, secundarios e terciarios das dendritas. Este dado tem
grande importancia, haja visto que de acordo com o ponto de vista tecnoldgico, estas
medidas exercem forte influéncia nas propriedades mecanicas dos componentes
fundidos. De modo geral, é considerado que quanto menor estes espagos, mais

aperfeicoadas serdo as propriedades deste material (KURZ; FISCHER, 1998).

Figura 1 —Imagem microscopica das dendritas formadas na liga Al 9 % Si

%ﬁ'- hi'l i) o : .'_.. "l # ] "'_. J ‘

Fonte: Malavazi (2013)

A formacgao morfolégica do Si na fase eutética, € apresentada geralmente na
forma de placas multifacetadas conforme visto na Figura 2 (A), com o crescimento
preferencial em certas diregbes cristalograficas, devido a formagao de planos de
maclas e “arestas reentrantes”. Esta morfologia apresenta efeitos deletérios nas
propriedades mecanicas da liga, a partir de tensdes internas que apresentam trincas
devido a alta dureza e fragilidade destas formacdes (FERREIRA, 2016).

A modificagao desta fase eutética € um processo geralmente aplicado para
alteracdao da morfologia do Si eutético, em uma condicdo fibrosa focando no
aprimoramento das propriedades mecanicas das ligas Al-Si. Dois mecanismos sao
mais utilizados para promover a modificagao eutética: a partir de tratamentos térmicos
de solubilizagdo e com a insergcado de elementos de elementos quimicos (GURSOY;
TIMELLI, 2020). Na Figura 2 (B), é possivel ver a morfologia fibrosa apresentada ap6s

a insercao de 200 ppm de Sr como elemento modificador.
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O funcionamento do mecanismo de alteragao por tratamento térmicos ocorre
em dois estagios: fragmentagao e globularizagdo das particulas de Si (MANENTE;
TIMELLI, 2011). Ja no caso da insercéo de elementos modificadores duas teorias séo
as mais aplicadas para o entendimento do fendmeno. A primeira comenta que a
modificagdo ocorre durante a nucleagao (teoria da nucleagao restrita), ja a segunda
trata sobre o crescimento desta fase (teoria do crescimento restrito). (MONIRI;
SHAHANI, 2019).

Figura 2 - Imagens de microscopia é6tica da liga A380 em estado natural (A) com
modificagcdo do Si eutético pela adicao de 200ppm de Sr (B

Fonte: Adaptado de Ferreira (2017)

2.1.2 Refinamento de grao

A integridade, ou seja, constituicdo morfoldégica e microestrutural das ligas Al-
Si sado fortemente dependentes da fragdo, tamanho e morfologia da fase primaria Al-
a, onde a qualidade das ligas € melhorada com o refinamento desta fase. De forma
geral, trés formas sdao as mais usuais para se obter o refinamento, por meio de:
resfriamento rapido (efeito Chilling), agitacdo do fundido para processamento
semissoélido e por meio de adigdo de refinador de grdo ao fundido (NAFISI;
GHOMASHCHI, 2016).

Além da influéncia da morfologia do Si eutético, uma das formas mais comuns
de promover um aperfeicoamento das propriedades mecanicas das ligas Al-Si, ocorre
pelo do refinamento das estruturas dendriticas Al-a por meio da inser¢ao de elementos
como Ti e B. A pratica de refinamento de grdao por meio da insergédo de ligas

refinadoras € uma das formas mais utilizadas industrialmente. O funcionamento e
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mecanismos presentes neste meio estdo muito bem relatados na literatura como no
trabalho de Guan e Tie (2017).

A insercao da liga refinadora Al-5Ti-1B, € uma das mais utilizadas para o refino
quimico de grdo. Em seu trabalho Pio et al. (2005) adicionou diferentes valores de
refinador Al-5Ti-1B para avaliar sua influéncia nas propriedades mecanicas e tamanho
de gréo da liga LM6 Al-Si. O autor menciona que a utilizagdo de 0,5 % em massa se
mostrou como valor ideal, com um aumento de 10 % na dureza e significantes 39 %
na tensdo de escoamento se comparada com a liga pura. A insergéao do refinador de
grao também aumentou a taxa de solidificagédo, ou seja, mais lugares para nucleagao
heterogénea, promovendo a formagao de grdo mais equiaxiais e finos. Possivelmente
sendo o mecanismo responsavel pelo aumento da tensédo de tensdo de escoamento.

Recentemente El-Aziz et al. (2021) investigou as propriedades mecanicas e
tamanho de grédo apds a insercdo do refinador AI-5Ti-1B, na liga Al-Mg-Si, em
proporcgdes de até 2 % em massa. Os resultados, mostraram que as maiores redugoes
no tamanho de grdo comparativamente foram alcangadas até 1 % em massa do
refinador, o mesmo resultado foi observado em relacdo as propriedades mecanicas.
Mostrando que a inserg¢ao de refinador com proporgdes entre 0 % e 1 % em massa
sao as mais adequadas em relacao ao resultado esperado e sua quantidade.

Apesar de apresentar diversas vantagens, o processo de refinamento
apresenta um problema na interagdo dos refinadores com o Si geralmente presente
na liga de Al. Uma interacao entre os constituintes dos refinadores, TiB2 e TiAlz, e os
soluto de Si na liga prejudicam a eficiéncia dos nucleos de refinamento. Este
fendmeno é conhecido na literatura como “Envenenamento por Silicio”, sua explicagao
e entendimento estdo explicados na literatura como no trabalho de Qiu et al. (2007).

Para superar este desafio, pesquisas recentes analisaram a eficiéncia da
insercao do Nb nas ligas refinadoras. Nos trabalhos Li et al. (2019) e Xu et al. (2019),
observa-se que mecanismo de anti envenenamento de Si do Nb pode ser atribuido a
maior estabilidade do substrato a base de Nb do que a dos substratos a base de Ti na
fusdo de Al-Si. Mostrando um caminho promissor na inser¢ao de Nb nas ligas de

aluminio em varias funcoes.
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2.2 Processamento de materiais semissoélidos (SSM)

O SSM vem ganhando importancia, como alternativa aos processos
convencionais, em razdo de suas duplas caracteristicas de atuar como sélido em
certos estados de tensdes e liquido quando sob tensdo de cisalhamento, o que
caracteriza um fluido ndo newtoniano e tixotropico (NAFISI; GHOMASHCHI, 2016).
Estas e outras diversas caracteristicas interessantes dos materiais processados em
estado semissdlido foram inicialmente descobertas por pesquisadores no MIT
(Instituto de Tecnologia de Massachusettes) em 1972, onde a agitagao de uma liga foi
utilizada para produzir a esferoidizacdo em um componente liquido, sendo
posteriormente injetada em uma matriz (SPENCER; MEHRABIAN; FLEMINGS, 1972).

Inicialmente esta tecnologia foi desenvolvida pela equipe de Merton Flemings,
conforme demonstrado nos trabalhos Spencer; Mehrabian e Flemings (1972),
Flemings (1974) e Flemings; Riek e Young (1976), quando se estudava a reologia de
ligas Pb-Sn. Nos anos seguintes, Flemings (1991) continuou com seus estudos com
ligas de aluminio, denominando o processo como reofundi¢cdo. Inicialmente em
técnicas experimentais, o SSM foi evoluindo e tornando-se mais usual, tendo sua
aplicagcdo em processos de conformacido convencionais, pelas quais percebeu-se

suas vantagens e desvantagens (FLEMINGS, 1991).

2.2.1 Caracteristicas do processamento semissélido

Algumas das vantagens e desvantagens sdo citadas por Atkinson (2005),
quando comparadas com processos de fundicdo sob pressdo. Dentre as principais
vantagens estao: necessidade de uma menor quantidade de etapas de acabamento,
facilidade de preenchimento da matriz e auséncia de aprisionamento de ar. Contudo,
no processo, algumas desvantagens sao relevantes: em ligas com baixo intervalo de
transformacao solido/liquido faz-se necessario um apurado controle da temperatura,
além de que uma possivel separacdo do liquido em razdo do aquecimento nao
uniforme proporcione em uma segregagao no componente.

O conhecimento e estudo das rotas de produgao dos semissélidos é essencial
para a escolha do processo, assim como seus parametros operacionais. Dentre os
estudos, é possivel encontrar algumas classificagdes destes métodos, possuindo sua

divisdo mais comum em duas classes: reofundigao e tixoconformagao, conforme foi
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demonstrado por Nafisi e Ghomashchi (2016). Os autores mencionam que na rota de
reofundi¢do, o metal é aquecido até sua completa fuséo, posteriormente uma reducao
na temperatura é realizada até o valor da fragdo solida desejada. Neste ponto, é
processado por técnicas de agitagdo, dentre as quais podem ser citadas a
eletromagnética, rotores com pas, além de modelos de rosca sem-fim. Tais técnicas
visam impor uma taxa de cisalhamento a fim de promover um processo de convecgao
forgada para a globularizagdo. Logo apds, certo tempo € fornecido ao material para
finalizacdo dos processos de transformacgao, na sequéncia o material é depositado
diretamente na matriz para sua formulagdo no produto final.

Por outro lado, o processo de tixoconformacdo € uma das técnicas mais
utilizadas, devido a ampla gama de opgdes de design que continuamente atraem
adeptos para a técnica. Similar ao processo de reofundicdo, o material é fundido e
aplica-se processos para formacado de estrutura ndo dendritica, como a adigao de
refinador de gréo ou agitacao eletromagnética em seguida é solidificado totalmente.
(HUSAIN; AHMAD; RASHIDI, 2017).

A agitacao eletromagnética pode ser utilizada para quebra das estruturas
dendriticas, assim possibilitando seu posterior processamento. Ja no caso do refino
quimico de grdao, o fendmeno ocorre por meio de uma sequéncia de etapas.
Inicialmente o aumento da taxa de nucleacao inicial favorece a maior quantidade de
graos, que atuam restringindo o crescimento dos graos vizinhos. Fenémeno similar
ocorre quando o material € submetido ao processo de agitacéo, onde ha a quebra das
estruturas dendriticas. Desta forma, resultando em uma estrutura solida de graos
finos. Posteriormente, emprega-se o0 reaquecimento até a temperatura
correspondente a fragao solida desejada (denominado tratamento de globularizagao),
e com esta temperatura realiza-se a manutencdo por certo tempo (retencéo
isotérmica). Nesta etapa os graos ja refinados em pequenas estruturas tendem a se
globularizar devido a fenémenos de reducao de energia superficial, buscando-se uma
estrutura final com morfologia mais préxima da globular e formato geralmente
irregular. Finalmente, o material € submetido a deformagao por meio da aplicagao de
uma forga, caracterizando o processo de tixoconformagao (ZOQUI, 2001; TORRES,
2021).

Segundo Vieira (2004), na tixoconformacgao, pode haver uma subdivisdo em

razao da quantidade de fragao solida presente no material em estudo, de modo que



31

uma maior quantidade de fragao solida leve a denominagéo de tixoforjamento e, com
quantidades menores tixoinje¢do, conforme apresentado na Figura 3.

A tixoinjecdo, foi um dos primeiros processos desenvolvidos no estudo de
semissolidos, apresenta um grande desenvolvimento com uso de softwares
especializados, obtendo propriedades melhores ou minimamente iguais a fundigéo
convencional. Seu processo se da por meio da inje¢gdo do material semissélido na
cavidade geralmente de uma matriz (HIRT, 2000). Recebe grande atengao, pois
apresentam um melhor preenchimento da cavidade do molde, gerando as pecas finais
sem ou com quantidade reduzida de poros e inclusbées, o que garante uma melhor
homogeneidade, refletindo nas propriedades mecanicas.

Ja o tixoforjamento, segundo Lourencgato (2008) é o segundo processo mais
estudado, dentre os processos que fazem a conformacdo com o material em estado
semissolido. Todavia, a complexidade no estudo dos estados de tensdes e a grande
diversidade de pecas obtidas por forjamento, ndo favorecem a passagem para o setor
industrial. Pois, outros fatores, como o dominio deficiente da tecnologia, também
prejudicam esta transferéncia de tecnologia. Seu processamento ocorre basicamente
em duas etapas: o aquecimento da matéria prima até a temperatura com fragao
semissolida desejada, seguida da conformacao da peca, sendo esta geralmente em

matriz fechada, para um maior controle dimensional (TORRES, 2013).

Figura 3 - Esquema de processamento semissélido
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Outras técnicas também s&o utilizadas, como € o caso da tixoextruséo.
Processo em que o material em estado semissélido é forcado a passar por uma matriz,
com o perfil desejado. Semelhante a outros processos de tixoconformagao, o
processo oferece diversas vantagens, como maior fluidez, menor presséo e maior vida
util do molde. Além de proporcionar a utilizagdo de ligas de dificil conformagéo para a
industria automotiva (HUSAIN; AHMAD; RASHIDI, 2017).

2.2.2 Rotas de obtencdo de estruturas nao dendriticas

A producao de matéria-prima com propriedades tixotrépicas é a chave para o
processamento SSM (MOHAMMED et al., 2013). Tais produtos podem ser obtidos por
processamento posterior a solidificacdo, ou durante a solidificacdo. Em ambos os
casos, as técnicas visam a alteragdo da microestrutura ainda em formacgéo ou ja
estabelecida para globular (FLEMINGS, 1991). Desde o inicio dos estudos destes
métodos de modificagcdo microestrutural o foco da producdo de materiais SSM se
concentra na eliminagdo das estruturas dendriticas, a fim de globularizar a
microestrutura do material. Ao longo dos anos, o processo apresentou variagdes na
técnica de obtencdo da pasta (material semissdlido), havendo diversas rotas de
processamento (ATKINSON, 2005). Desta forma, Kumar; Ghose e Mandal (2019)
apresentam algumas rotas de obtengao dos das estruturas globulares necessarias ao

SSM, as quais estao sintetizadas no Quadro 1.

Quadro 1 - Rotas de obtencédo de estruturas ndo dendriticas
Rotas Caracteristicas

Cisalhamento por campos eletromagnéticos rotativos, de forma

Agitagdo eletromagnética continua na producéo de SSM.

Indugéo de deformacéao plastica residual em um material extrudado a
quente e temperado. Os contornos de grao de alto angulo, propiciam
melhor molhabilidade, gerando graos mais finos e globulares.

Stress-induced and melt-
activated (SIMA)

Vazamento do material em uma rampa levemente em declive
Cooling slope (CS) arrefecida com agua, com baixo superaquecimento para propiciar a
quebras das estruturas dendriticas.

Metal fundido € atomizado por um gas em alta pressdo em goticulas
de tamanho micrométrico, onde sao expostas a altas taxas de
resfriamento, ficando algumas em condi¢des de sélido liquido e
semissolido.

Fundigéo por spray
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Fundicao liquida/quase Fundigdo préximo a temperatura de fuséo, fazendo o enchimento do
liquida cadinho de forma lenta por uma lateral.

Adicao de particulas de materiais a base de titanio e boro, para
formacao de varios nucleos heterogéneos, os quais irdo atuar na
supressao do crescimento dendritico.

Refinamento quimico de
grao

Vibragdes ultrassdnicas de alta intensidade sdo aplicadas durante o
resfriamento, para aumentar o nimero de nucleos de solidificacéo e
formar flutuagdes na pressao e temperatura do fundido, fornecendo
uma microestrutura globular refinada.

Fonte: Adaptado de Kumar; Ghose e Mandal (2019)

Vibracbes ultrassodnicas

Além destas rotas apresentadas existem diversas outras. Recentemente Li et
al. (2021) fez uma grande revisdo acerca dos processos de obtencdo de estruturas
nao dendriticas, as propriedades e aplicagbes industriais. Mostrando a grande
utilizacao e inovagdes presentes nesta area. Dentre os varios mecanismos que atuam
na quebra das dendritas e formagao da estrutura globular alguns sdo demarcados
como principais. Estes mecanismos que atuam na formacdo globular a partir de
quebra das dendritas foram inicialmente listados por Flemings (1991) como sendo: a
refusdo da raiz do braco dendritico, mecanismo de crescimento controlado e
fragmentacao do brago dendritico.

Diferentes técnicas tém sido utilizadas para producédo de material semissolido,
que quando reaquecidas irdo produzir a microestrutura globular com caracteristicas
tixotropicas. O refino de grédo quimico sendo a técnica utilizada neste trabalho sera

apresentada com mais detalhes na secgao 2.2.5.

2.2.3 Meétodos de determinacao da fragao solida

Para o inicio da produgéao dos semissolidos ha a necessidade de determinar
alguns parametros, como a determinagao do intervalo entre as temperaturas solidus
e liquidus (faixa do material sob condi¢ao de semissolido), as quais marcam o intervalo
no qual o material apresenta as caracteristicas fisicas necessarias ao processo de
tixoconformacao (TORRES, 2013).

Para a obtencgao destes valores, tem-se a disposi¢cdo algumas técnicas, seja
por analises de diagramas de fase, formas experimentais, e computacionais. O

fornecimento do intervalo de temperaturas dentro da qual o material estara
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semissolido, possibilitara estabelecer a fragéo liquida/solida que se deseja trabalhar
com o material.

Uma das técnicas mais utilizadas é calorimetria diferencial exploratéria (DSC
— do inglés Differential Scanning Calorimetry), na qual a amostra é aquecida até a
temperatura de fusdo e resfriada de forma controlada, afim de monitorar a taxa de
fluxo de calor durante a transicdo de estado fisico. Neste sentido, pelo método de
Flynn (1993), realiza-se uma integragdo de areas parciais sob a curva de DSC até a
linha de base determinada, obtendo uma curva de fracdo sélida ou liquida e a
temperatura.

De forma geral, é utilizado a combinagdo das técnicas teodricas e
experimentais visando a comparagdo e a melhor obtencdo de dados, com as
caracteristicas de cada processo. A utilizagdo de técnicas experimentais exige a
preparacgao de varias amostras de cada condicdo do material a ser testado. Ja no caso
dos modelos tedricos pode-se fazer diversas avaliacbes sem necessariamente
realizar a obtengao do material para ensaio.

Em analises computacionais, softwares como o Thermo-Calc® sao utilizados
para analisar as condigdes de contorno e parametros da liga e prever, segundo o
modo de solidificagao, dentro ou fora do equilibrio, a fracdo sdlida de acordo com a
temperatura. Para a obtencéo da fragao sélida o programa faz uso de modelamentos
matematicos, baseados na regra da alavanca apresentada na Equagao (2.1), e
equacao de Scheil, a qual € demonstrada na Equacéao (2.2) (TORRES, 2013).

A forma da regra da alavanca reescrita para determinar a fragao sélida pode
ser vista na Equacao (2.1), onde F, é a fracao solida dada pela razdo entre C, a
concentragao do soluto no liquido e , Cy a concentragao global, sobre C, e C; a

concentragédo do soluto no solido para uma dada temperatura.

_ (Cl Co)

Fs= X (2.1)

No caso da equacéao de Scheil, sua forma adaptada para uso no diagrama de
fases com andlise da fracdo sodlida € mostrada na Equagao (2.2). Onde (Ty)
corresponde a temperatura de fusdo do elemento puro preponderante, (T;q) a
temperatura liquidus, (T) a temperatura de trabalho e (k) o coeficiente de partigao,
calculado com a concentragao do soluto no sélido em relagdo ao soluto no liquido.
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1
Trl D (2.2)

Fo=l(7 7,

Tomando como base as Equagdes (2.1) e (2.2), outras formula¢des foram
produzidas, como por exemplo a Equagao (2.3), proposta por Brody e Flemings, em
que o adimensional (3) pode ser calculado pelo coeficiente de difusdo em massa do

soluto no solido (Dg), tempo de solidificagao final (s), (ou tempo local para

solidificacédo Ty ) e espagamento do brago dendritico secundario ()\5), conforme
mostrado na Equacéo (2.4) (ZOQUI, 2014).

1,1 (Gn)
=1 (—— [ -(—T" ) 2.3
Fet g7 ) ] (2:3)
4D T;
= (2.4)
Az

De maneira usual para a determinacgéo das fragbes sélidas em ligas binarias,
€ utilizada a regra da alavanca, e a equagao de Scheil. Quando tratar-se de ligas
ternarias, estas equacdes sofrem pequenas alteragdes para a obtencdo de um
resultado aprimorado. De forma a serem utilizadas passo a passo durante a
solidificacdo, estando de acordo com o diagrama de fases. No caso de ligas
multicomponentes, onde nao é possivel sua analise pelo diagrama de fases, as
Equacdes (2.1) e (2.2), podem ser utilizadas desde que, a quantidade de seus
elementos seja pequena e nao provoque alteragao significativa no diagrama de fases
(FERREIRA, 2017).

Conforme mostrado por Torres (2013) e Zoqui (2014), diversas metodologias
sdo usadas para encontrar a temperatura necessaria a obtencao para fragao sélida
desejada. Além destas técnicas, € possivel obter estas informacdes a partir de bancos
de dados, os quais possuem uma ampla gama de materiais cadastrados, servindo de

apoio as pesquisas. Neste caso, por analises é possivel obter uma boa resposta dos
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modelos apresentados acerca da obtencgao dos valores de fragdo solida em fungao da
temperatura.

No Grafico 4 é possivel perceber que no inicio do resfriamento é esperado
que uma pequena mudanga na temperatura cause grandes mudangas no estado
sélido, fenbmeno perceptivel na ampla gama de técnicas. Contudo, conforme se
aproxima o final da solidificagdo, uma grande mudanga no intervalo de temperatura
se faz necessaria para promover uma mudanga significativa no estado fisico, gerando
do ponto de vista do processo pratico, uma falta de controle e dificuldade de

estabelecimento de parémetros (ZOQUI, 2014).

Grafico 4 - Transformacgao esperada de liquido para sélido com base na temperatura e fragdo
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Fonte: Adaptado de Zoqui (2014)

No Grafico 4 é possivel visualizar a eficiéncia das técnicas mencionadas
acima e algumas outras citadas por Zoqui (2014). Onde é possivel perceber que em
ligas com baixo teor de Si, uma variagao na temperatura acima de 640°C, mesmo que
pequena, ja resulta em grandes alteragbes na fracédo liquida do material (ZOQUI,
2014).

2.2.4 Parametros dos SSM

Os estudos de processamento dos SSM tém como foco principal a regido
contendo as temperaturas no intervalo solido e liquido, conforme € mostrado no
Grafico 5. Além disso, caracteristicas como: morfologia, distribuicdo da fase sélida e

no caso dos compositos o comportamento dos reforgcos nesta formagao, também sao
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relevantes.

A grande exigéncia dos materiais semissolidos durante a dindmica do processo
é a utilizagdo do processamento em uma configuragdo com porcentagens de solido e
liquido. A obtencdo da morfologia globular consiste na aplicagéo de alguma das rotas
mostradas na secgao 2.2.2. Na sequéncia é realizado o tratamento de globularizacéo,
um aquecimento da liga até temperatura de semissélido desejada, neste patamar é
aplicado um tempo de retencéo isotérmica. Esta etapa tem por finalidade assegurar
as esferoidizagao destas particulas (KUMAR; GHOSE; MANDAL, 2019).

Grafico 5 - Intervalo de processamento semissélido das ligas Al-Si
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Fonte: Adaptado de Kumar; Ghose e Mandal (2019)

Além da formacgao da estrutura globular, para o processamento suceder-se de
forma eficaz, a viscosidade da pasta € algo muito relevante, uma vez que a
trabalhabilidade do material semissdlido depende deste fator, o qual é diretamente
ligado a fragao sélida utilizada (SALLEH et al., 2013). Diversos fatores intrinsecos as
ligas tém sua influéncia na formagao da pasta semissolida, contudo em analises de
compositos a adicdo de elementos reforgadores tem sua participagao na alteragcéo
destes parametros. A relagao entre a viscosidade e fluidez das ligas foi de inicialmente
verificada por Cooksey; Kondic e Wilcook (1959), pela aproximagao da viscosidade
em relacao inversa com a fluidez das ligas Al-Si.

Porém, no caso dos compadsitos esta relacdo nao é exata, a fluidez diminui e
a viscosidade tende a aumentar. Em metais liquidos com particulas dispersas, um

aumento acentuado da viscosidade é percebido em relagao aos metais puros (RAVI
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et al., 2008). A interacdo entre os reforgos e a liga na pasta semissolida produz
algumas alteragbes em comportamentos antagbénicos. Ocorre o aumento da
viscosidade devido ao aumento da fragao solida (maior fragdo de particulas sélidas),
e diminuicdo da mesma em razdo da redugdo dos aglomerados, uma vez que, as

particulas ceramicas tendem a diminuir a formacéo de aglomerados (RANIERI, 2009).

2.2.5 Refinamento quimico de gréo

A utilizacdo de ligas refinadores ja € uma pratica muito utilizada em fundicao
convencional de Al. Na preparacado de material semissélido, destaca-se como sendo
uma rota alternativa aos processos convencionais como  agitacéo
magnetohidrodinamica. A técnica baseia-se na criagao de varios nucleos que limitam
o crescimento dendritico, favorecendo o crescimento de graos semidendriticos. Estes
graos coalescem, crescem e se tornam globulares apds o reaquecimento
(GOVENDER; MOLLER; DAMM, 2014). Na Figura 4 é possivel visualizar a evolugao
morfolégica dos graos durante o reaquecimento (A), sua formagao inicial apés a

fundigcao (B) e a estrutura obtida apds a globularizagéo (C).

Figura 4 - Apresentacao esquematica da evolugao para a formagao de glébulos (A),
micrografica ética sob luz polarizada da liga Al-Si refinada em estado como fundida (B), e apés
processo de globularizagéo (C)

Fonte: Adaptado de Nafisi e Ghomashchi (2016)
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Liang et al. (2016), analisaram a influéncia liga refinadora Al-5Ti-1B na liga
A357 para a producdo de material semissélido em diferentes temperaturas de
vazamento. Apos as analises os autores comentaram que, a adicao do refinador de
grao promoveu mais lugares para nucleagéo, obtendo uma morfologia que mudou de
estrutura dendritica para roseta, e estrutura globular apés o tratamento de

globularizagéo.

2.3 Processos utilizados de fabricagao dos materiais compésitos de matriz

metalica

Os materiais compodsitos sdo constituidos geralmente por dois ou mais
materiais. Sua formacao ocorre em dois sistemas, um continuo, denominado matriz,
e outro podendo ser continuo ou descontinuo, chamado de reforgco (ZHAO et al.,
2020).

A formagdo desta unido esta intimamente ligada a forma de dispersdo dos
reforcos. Uma dispersao uniforme tem um papel dominante na producdo dos
compositos de matriz de aluminio (AMC). A selecdo do processo de fabricagéo
apropriado e a escolha de parametros adequados, estdo ligados diretamente nos
mecanismos de obtencao das propriedades desejadas dos produtos finais (CHAK;
CHATTOPADHYAY; DORA, 2020).

Diante da grande gama de opgbes disponiveis para o0s processos de
fabricagcdo, se torna necessario a escolha da uma rota apropriada, uma vez que as
mesmas matérias-primas podem apresentar diferentes propriedades, apenas
variando a técnica de obtencdo. As técnicas sao classificadas de diversas maneiras,
contudo sua divisdo mais usual e facilitada encontrada na literatura baseia-se no
estado fisico de produgao, obtendo a divisdo dos métodos de fabricacdo em: estado
liquido, sdlido e gasoso (este incluindo técnicas em spray) (SIJO; JAYADEVAN,
2016).

2.3.1 Fabricacdo em estado liquido

Os processos em estado liquido geralmente sdo os mais utilizados em razao
do menor custo de producado (CHAK; CHATTOPADHYAY; DORA, 2020). Dentre as
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técnicas de produgcdo em estado liquido pode-se citar alguns dos principais processos

como mostrado no Quadro 2.

Quadro 2 - Principais métodos de fabricagdo de compésitos em estado liquido

Processos Caracteristicas Trabalhos

F'undlgao con\{enc~|onal com a apllpagao de um (RAHMAN: AL RASHED,
sistema de agitacdo mecanica aplicado ao metal

fundido. Com fungao de melhorar a distribui¢cdo 2014)

dos reforgos.

Stir casting

Solidificar o metal fundido submetido a uma
presséo constante até o final da solidificacao. (KANNAN; RAMANUJAM,

Fundigéo sob ] . - ; ~
Processo que é realizada em varias situagdes em

pressao conjunto com o processo de fundigéo por 2017)
agitagao.
Formacao de um pré-molde poroso com as
particulas de reforgo, dentro de um cadinho,
Infiltragéo geralmente por metalurgia do po. Sobre esta (YU et al., 2019)

formacéo é adicionado o metal de matriz fundido,
e aplicado uma carga de presséao a fim de que o
fundido penetre no intermeio destes reforgos.

Fonte: Adaptado de Zhao et al. (2020) e Chak; Chattopadhyay e Dora (2020)

Dentre os métodos citados o stir casting € um dos mais econdmicos
disponiveis para produgdo em estado liquido. O mecanismo de agitagdo consiste na
formacgao de um vortex pelo giro de pas no interior do fundido, onde é adicionado os
reforcos pré-aquecidos para melhorar a molhabilidade a matriz. Neste método
diversas variaveis sao determinantes ao processo, como tempo e velocidade de
rotacdo, além das temperaturas do fundido, de pré-aquecimento e dos elementos
adicionados (GARG et al., 2019).

Estudos realizados mostram que os resultados obtidos com o processo sao
promissores. Rahman e Al Rashed (2014) produziram pela fundi¢do com agitagao um
AMC reforcado com SiC, obtendo em seus resultados um aumento de dureza e
resisténcia a tracdo, assim como aumento de resisténcia ao degaste em teste de pino
sobre disco.

Chak; Chattopadhyay e Dora (2020) mencionam em seu trabalho que a
velocidade de agitagdo deve ser continua e ndo muito alta para produzir a formacéao
de compdsitos homogeneamente distribuidos. O autor também menciona que a

simplicidade, economia e capacidade de produ¢do em larga escala sao alguns dos
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fatores que destacam o processo de stir casting entre os outros. A inser¢cado de
particulas com propriedades que diferem da liga matriz, traz diversos desafios
principalmente na formagao de aglomerados devido a diferen¢a de densidade entre
os reforgos e a matriz (KALA; MER; KUMAR, 2014).

2.3.2 Fabricacdo em estado solido

Os métodos de fabricagdo com a matéria prima em estado sdlido tem sua
importancia, visto que dificuldades com a distribuicdo uniforme do refor¢o e reacdes
interfaciais adversas, sdo comumente enfrentadas no processamento em estado
liquido (CHAWLA; CHAWLA, 2013). No Quadro 3 s&o mostrados alguns dos principais

processos de fabricagao de compdsitos em estado soélido e suas caracteristicas.

Quadro 3 - Principais métodos de fabricacdo de compdsitos em estado sélido

Processos Caracteristicas Trabalhos

Processo realizado em etapas que envolvem a (NASSAR; NASSAR,

Metalurgia do pé preparagao dos pés, mistura com os reforgos, 2017)
compactacgao e sinterizagao.
O processo consiste em uma ferramenta nao ( ESKANDARI:
consumivel constituida de um pino e um ombro, que ’

Processamento giram em alta velocidade. Quando a ferramenta TAHERI;

por friccao entra em contato com o substrato produz uma

agitacao (FSP) grande quantidade de calor devido ao atrito, o KHODABAKHSHI,
reforco € entdo misturado devido a plasticidade 2016)
gerada.

Seu uso se da principalmente em matriz de titanio
reforcada com fibras longas, onde folhas finas de (NAMI; HALVAEE;
Unido por difusdo | titdnio sdo colocadas sobre estas fibras e prensadas ADGI, 2011)

a quente. O método envolve a interdifusao de ’
atomos pela interface de soldagem.

Fonte: Adaptado de Chak; Chattopadhyay e Dora (2020) e Garg et al. (2019)

Na metalurgia do pd pode-se realizar alguns processos posteriores como
extrusdo ou laminacdo a quente. Oferecendo vantagens como maior controle das
interfaces cinéticas e menores temperaturas de manufatura. Contudo, o alto custo de
obtencado dos pos metalicos como matéria prima torna o processo mais custoso se

comparada a fundi¢ao por exemplo (GARG et al., 2019).
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2.3.3 Fabricagdo em estado gasoso

Nesta técnica a utilizagdo de materiais que em algum momento de seu
processo venham a utilizar rotas gasosas, como o processo de spray para aplicagao
ou construcdo do compdsito. No Quadro 4 podem ser vistos alguns dos principais

processos de fabricagdo em estado gasoso.

Quadro 4 - Principais métodos de fabricacdo de compédsitos em estado gasoso
Processos Caracteristicas Trabalhos

A passagem das fibras por uma regido de
alta presséao parcial do material a ser

Deposicdo fisica depositado, onde ocorre a condensacéo, (UMM-E-FARWA et al., 2018)

de vapor (PVD) de forma a obter um revestimento no
material base.
Muito utilizado para fazer a ligagédo entre o
Deposicao grafeno e o metal, sendo os precursores,
quimica de vapor | em vapor ou gas, atuando em reagoes, ou | (PRASAI et al., 2012)
(CVD) decompostos no substrato em camara de

vacuo a alta temperatura.
Fonte: Adaptado de Chawla e Chawla (2013) e Garg et al. (2019)

As propriedades resultantes da fabricacdo dos materiais compdésitos desde o
inicio de sua pesquisa e desenvolvimento vem melhorando sucessivamente. Neste
ramo, as pesquisas atuais visam desenvolvimento de materiais compdsitos hibridos,
ou seja, mais de um tipo de reforgo, uma vez que é dificil consolidar uma ampla gama
de propriedades dentro de um unico tipo de refor¢o (SINGH; SINGH; GILL, 2020).

2.4 Tipos de refor¢co dos materiais compodsitos matriz metalica

Na atuagdo como fase de reforco em compdsitos, diversos materiais séo
empregados, em diferentes formas, tamanhos e técnicas. Com a finalidade de se
organizar estas composicoes, algumas classificacdes sao feitas em diversas formas,
alterando alguns referenciais. Verifica-se na literatura que a forma geral de
classificagao apresentada por Callister e Rethwisch (2018), € uma das mais usadas e

aceitas, seu esquema € apresentado na Figura 5.
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Figura 5 - Classificagao dos tipos de compdsitos por meio dos reforgos

Compaésitos
Reforgad Reforgad I |
eforcado com eforcado

particulas com fibras Estrutural Nano
Particulas Reforgado Continuo Descontinuo Laminado Painéis em
grandes por dispersédo (alinhado) (curto) sanduiche

Alinhado Orientado
aleatoriamente

Fonte: Adaptado de Callister e Rethwisch (2018)

O reforco fornecido por particulas tem sua classificacdo separada em
particulas grandes e por dispersao, levando em conta como parametro o tamanho da
particula de reforgco. No primeiro caso, estas particulas tendem a restringir o
movimento da fase matriz na vizinhanga de cada particula, fazendo assim uma
transferéncia de uma quantia da carga aos reforgos.

Ja no caso da dispersao das particulas, de modo geral metais e ligas sao
endurecidos pela dispersao uniforme de particulas micrométricas de um material mais
duro e inerte que a matriz. A efetividade no aumento da resisténcia ocorre em razéo
da matriz suportar a maior quantidade da carga, e as particulas atuarem como
barreiras no movimento das discordancias. Assim, atuam restringindo a deformacao
plastica, de modo que propriedades como o limite de escoamento, resisténcia a tragao
bem como a dureza sejam melhorados. Além disso, o reforco € mantido em
temperaturas elevadas e por longos periodos de tempo, pois nao perdem sua fungao
com tratamento térmico (CALLISTER; RETHWISCH, 2018).

Nos AMCs a utilizacdo é focada em maior quantidade nas pesquisas que
utilizam os reforgos em dispersao na matriz, conforme estudos de Ranieri (2009);
Kannan e Ramanujam (2017) e Kolahdooz (2019).

Diversos materiais sao utilizados como fase de reforgo, buscando o
aprimoramento das propriedades mecanicas. Quando se adiciona mais de um reforgo

para integrar a matriz, este compdsito € denominado como hibrido. Sendo o



44

comportamento destes materiais fortemente influenciado pelo tipo de atuagao destas
particulas de refor¢o, possuindo analises na literatura de varias combinagdes e tipos

de reforcos (ARUNKUMAR et al., 2020). Alguns destes reforgos sao relatados na

literatura, e algumas de suas caracteristicas sdo mostradas no Quadro 5.

Quadro 5 - Reforgos utilizados na concepgao de compésitos de matriz metalica

de fusao.

Reforgos Caracteristicas Trabalhos
Alumi Possui uma alta rigidez, resisténcia ao
umlna . . , . ,
desgaste e b'o'a condupv@ade térmica. Além (KUMAR: LAL: KUMAR, 2013)
(Al,O,) de alta estabilidade quimica e temperatura

Carbeto de silicio
(SiC)

Um dos mais utilizados como refor¢os em
compdsitos. Material duro com ligagao
covalente, apresenta propriedades como:
baixa expansao térmica, alta condutividade
térmica, alta dureza e boa resisténcia a
abrasao e corrosédo. Contudo ocorre uma
tendéncia da formacao de fases prejudiciais
com o Al como (Al,Cj).

(OZBEN:; KILICKAP; CAKIR,
2008)

Carbeto de boro
(B4+C)

Apresenta uma boa conexdao com a matriz e
propriedades mecanicas interessantes.
Contudo em comparagao aos outros
materiais, seu custo de aquisicdo € mais
elevado, o que restringe um pouco suas
pesquisas.

(HARICHANDRAN;
SELVAKUMAR, 2016)

Nitreto de
aluminio

(AIN)

Tem como principal destaque a alta
condutividade térmica. Além disso é muito
estavel ndo reagindo com o Al, um excelente
candidato ao setor de eletrbnicos.

(BALOG et al., 2021)

Nanotubos de
carbono

Apresenta um alto modulo de elasticidade,
notavel resisténcia mecanica e
impressionante condutividade térmica e
elétrica. Com um crescente desenvolvimento
e aplicagdes inovadoras em semicondutores.

(CHEN; ZHOU; ZHANG, 2020)

Grafeno

Folha de atomos de C em estrutura de
colmeia hibridizada SP2. Em razao disso
apresenta uma grande trabalhabilidade e
baixa densidade, além de bons valores de
tenacidade. Embora seu uso ainda nao
esteja concretizado, alguns problemas com
reagdes interfaciais sdo encontrados.

(BARTOLUCCI et al. ,2011)

Carbeto de nidbio
(NbC)

Apresenta uma alta temperatura de fuséo,
dureza e uma baixa densidade se
comparado com alguns outros carbonetos
como WC. Além disso apresenta uma grande
resisténcia ao desgaste, sendo aplicado
como protecao contra desgaste. Em
combinagao com Al, o Nb possui uma
camada intermediaria eficiente entre Al e Ti,

(THIRUPPATHI; MOHAN;
KUMAR, 2021)
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melhorando a interface entre os materiais.
Sua utilizagdo é embasada pois, o Brasil
possui a maior reserva global deste
elemento.

Fonte: Adaptado de Chak; Chattopadhyay e Dora (2020); Selvam et al. (2021) e Travessa; Silva
e Cardoso (2017);

A pesquisa e desenvolvimento atual tem levado o foco de estudo destes
materiais para aprimoramento de algumas caracteristicas como atrito, resisténcia ao
calor, resisténcia ao desgaste, durabilidade e facilidade de processamento. Diversos
outros elementos reforgcantes sdo mencionados por Selvam et al. (2021), como
particulas metalicas (Ti, Ni, W, Mo), intermetalicos (Al;Zr, Al,Cu, Mg,Si/Al), fases de
alta entropia e particulas hidroxiapatita. Os reforgos buscam melhorar o desempenho,
e justificar os propésitos de uso dos compdsitos como sendo a baixa densidade aliada
a alta resisténcia. Neste foco, particulas como o NbC tem atraido grande atengado em
razdo de melhores propriedades fisicas, como aproximadamente metade da
densidade do carbeto de tungsténio (WC) (THIRUPPATHI; MOHAN; KUMAR, 2021).

2.5 Distribuicao das particulas de reforcos em compdésitos

Dois fendbmenos sao os principais responsaveis pela distribuicdo das
particulas e por consequéncia pela microestrutura final. Eles sdo: a interagcao entre as

particulas de reforgo com a matriz, e a frente de solidificagcdo com as particulas.

2.5.1 Interacdo entre as particulas de reforgo e a matriz

Em condi¢bes de resfriamento, as frentes de solidificagdo podem atuar de
diferentes formas em sua interagdo com as particulas ceramicas.

A regido de interface de qualquer compodsito € muito importante nas
propriedades finais. Existem diversas maneiras de se analisar e quantificar a interacao
nesta regido. Um dos modos ¢é pelo angulo de contato entre o liquido e a superficie
do sodlido (particulas de reforco). O molhamento adequado pode vir a diminuir a
formacgao de aglomerados, assim como propiciar uma melhor distribuicao dos reforgcos
na matriz (CHAWLA, 2012).
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Em testes com uma gota sobre uma superficie é possivel analisar a
molhabilidade entre os componentes, considerando o balangco de tensbes (VIANA,
2017). Na Figura 6 é possivel visualizar as componentes do balan¢o de tensdes. A
formula do balango de tensbes € conhecida como equagédo de Young, conforme
mostrado na Equacgao (2.5) onde y; € a tenséo superficial sélido-liquido, y,, atenséo
superficial sélido-vapor e vy,,, a tensao superfcial liquido-vapor (CHATTOPADHYAY et
al., 2009).

)/51=)/5V'}/l,;'€059 (25)

Figura 6 - Representag¢ao de uma gota sobre uma superficie sélida

Yy

f,."'l /R:w':l:a de hquido

Fonte: Viana (2017)

Por meio desta andlise € possivel perceber que um pequeno angulo 6 significa
uma alta molhabilidade, ao passo que angulo de 180 ° mostraria um unico ponto de
contato entre o liquido e a superficie, ou seja, molhabilidade muito baixa. Contudo, a
analise somente deste parametro ndo garante uma boa interagéo, visto que outros
fatores também influenciam, sendo que alguns sao citados por Chawla (2012).

o Unido, reforgcos ceramicos possuem ligagdes ibnicas ou mistas
ibnica/covalente, ja no caso da matriz de aluminio tera apenas ligacdo metalica.

o Cristalografia, os parametros de rede da matriz e do reforgo sao diferentes.

o Potencial quimico, a matriz e o reforco em suma nao estardo em equilibrio
termodinamico na interface, de modo que haja uma forga motriz para uma reacao
interfacial.

o Coeficiente de expansao térmica, de maneira geral os reforgcos e a matriz

apresentaram coeficientes diferentes.
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Além destas variaveis alguns detalhes microestruturais podem vir a causar
grande mudangas em seu comportamento, principalmente em particulados. Clyne e
Whiters (1995), mencionam alguns outros fatores que podem influenciar, tais como:
o Formato - uma vez que as particulas em razdo de seu modo de produgao nio
sdo esféricas, e ao analisar o comportamento mecanico de trincas e fraturas por
exemplo, nota-se que possivelmente angularidades deem origem a grandes tensdes
localizadas;

o Distribuicdo do reforco - uma vez que a movimentacgao destas particulas ocorre
de forma independente, sob um efeito de tensdes na ponta de uma trinca, o que gera
uma deformacdo plastica grande favorecendo a passagem da trinca por regides

aglomeradas.

2.5.2 Interacao entre a frente de solidificagao e as particulas de reforco

Rejeicdo e engolfamento s&o os dois principais modelos, ja embasados na
literatura, de interagdes entre as particulas de reforco e a frente de solidificacao
(WILDE; PEREPEZKO, 2000). Na Figura 7, € mostrada uma representacédo do
funcionamento dos mecanismos.

Para explicar os parametros que regem a interacdo entre a frente de
solidificacdo e as particulas, diversos modelos tedricos foram propostos. Estes
modelos podem ser agrupados em: modelos termodinamicos, modelos baseados em

propriedades termofisicas e modelos cinéticos.

Figura 7 - Representacdo esquematica da interagao entre a frente de solidificagao e das
particulas por meio de rejeigdo (A) e engolfamento (B)

(A) (B) Gy 1

° % A
. % E 1,"
S A 2. Frente quebra e
Ol ® % N d . cresce na diregdes
- .b» e .“ y -‘- ., de menor
I & , g -‘ temperatura
Liquido
.
Particulas b ®
8
———— 5. Convergéncia lateral 3. Crescimento
e englobamento da 4. Crescimento continuo ao lado
v particula também ocorre da particula
transversamente

Fonte: Adaptado de Karantzalis et al. (2010) e Wilde e Perepezko (2000)
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No caso do modelo termodinamico e termofisico o engolfamento da particula
suspensa é favoravel quando energia livre de Gibbs for negativa para a diferenga entre
a energia solido-particula e energia particula-liquido, e desfavoravel no caso contrario.
Por outro lado, no modelo cinético a existéncia de uma velocidade de resfriamento
critica, na qual em velocidades superiores a particula € englobada, ou rejeitada na
situagdo contraria (RANIERI, 2009). Uma revisdo e conceitualizagdo sobre os trés
modelos ja esta bem embasada na literatura no trabalho de Asthana e Tewari (1993).

Com base em modelos tedricos, simulagdes e resultados experimentais
Ranieri (2009) mostra que: as particulas sdo empurradas para a ultima regido de
resfriamento, geralmente o engolfamento so6 é possivel em altas taxas de resfriamento

e a solidificagao rapida auxilia na melhor distribuicdo das particulas.

2.6 Processamento em estado semissolido de materiais compdodsitos

Os diferentes métodos de fabricacdo dos compdsitos, em suma buscam por
analisar e resolver os problemas encontrados na unido dos reforgos com as ligas.
Neste ramo encontra-se o a técnica de trabalho em estado semissdlido como sendo
um dos meios mais promissores de se processar estes materiais. Algo ja demonstrado
por estudos como de Viana (2017). Como ja mencionado, o processo de obtengao em
estado semissolido pode ser obtido sobre tixoconformacgéo ou reofundigéo.

Em técnicas que utilizam a adigao direta no material em estado semissélido, seu
processamento se da de maneira similar as rotas convencionais de fundi¢do, com a
vantagem de se obter produtos mais homogéneos. As particulas de fase solida
possibilitam uma retencdo do reforgo, fazendo com que sua decantagdo ou sua
flutuacéo (dependendo da densidade dele em relagdo a matriz), seja dificultada além
de evitar ou minimizar a formacgao de aglomerados (VIANA, 2017).

Esta rota de obtencao também pode ser denominada de compo fundigéo (do
inglés compo casting). De forma resumida, seu processamento ocorre pelo
aquecimento da liga matriz até certa temperatura, escolhida em fungcao da fracao
sélida desejada, nesta etapa realiza-se a adicao do reforgo seguido do processo de
agitacao. Este processo pode ser realizado de maneira mecéanica com rotores, ou de
forma eletromagnética, sendo este um dos pontos chaves de obtencao de estruturas

com melhores caracteristicas. Tal procedimento ocorre visando obter uma suspensao
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homogénea de particulas reforgantes com o metal liquido, ou parcela liquida do metal
(OLIVEIRA, 2013).

O aquecimento do material pode ser efetivado em duas rotas principais,
partindo da temperatura ambiente e chegando diretamente na temperatura do estado
semissolido, ou alternativamente um processo em duas etapas. No primeiro método
um sobreaquecimento acima da linha liquidus tornando todo o material liquido, onde
pode ser adicionado o reforgo, seguido de um resfriamento até a temperatura
semissolido. Alternativamente, por um aquecimento até linha solidus, mantendo-se
neste patamar por certo tempo, e na sequéncia procede-se outro aquecimento até a
temperatura final de semissolido. Este método apresenta uma tecnologia de
processamento recente. Conforme realizado por Wang et al. (2015), um método
inovador de aquecimento em dois estagios foi realizado liga de aluminio 6061. O
material no inicio foi aquecido até a linha solidus, ou até a linha liquidus, mantendo
nesta temperatura por um certo tempo, na sequéncia o metal foi aquecido ou resfriado
até a temperatura de trabalho semissodlida, sendo posteriormente resfriada em agua
para preservar a estrutura obtida. Seus resultados mostraram uma microestrutura com
uma distribuicdo homogénea de grdos finos esferoidais e da fase liquida nos
contornos de graos.

Na maioria dos casos este resfriamento € realizado em conjunto com a
agitagdo, promovendo a multiplicacdo cristalina, pois as dendritas em inicio de
crescimento, sdo quebradas por cisalhamento e agora soltas no liquido propiciam
novos graos. Esta formagcao de novos graos € proporcional a taxa de cisalhamento,
de modo que o tamanho dos graos tende a reduzir conforme aumenta a velocidade
de agitacdo. Um aumento no tempo de agitacdo poderia promover uma melhor
distribuicdo das particulas reforgantes, porém concomitantemente ha um aumento do
tamanho de grao (VIANA, 2017).

Pesquisa realizada por Falak e Niroumand (2005) obteve bons resultados na
fabricacdo de materiais processados em estado semissolido com o uso de agitagao.
Obtiveram uma redugédo do tamanho das rosetas dendriticas em qualquer fragcao
sélida analisada, mostrando a importancia do processo de agitagao.

O estudo feito por Ghandvar et al. (2017) para a obtencdo de compdsito com
matriz da liga A356 reforgcada com SiC pelo método de agitagado semissolida, mostrou
bons desfechos acerca deste meio. A insergcao das particulas pré-aquecidas a 900 °C
por duas horas foi realizada no aluminio fundido a 605 °C, no Vortex gerado na
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agitacédo a 600 rpm, e mantido por 20 mim. Os resultados mostram que o aumento da
carga de reforgo levou a uma redug¢ao no tamanho de grédo do Si eutético, assim como
alterou sua morfologia de placa para equiaxial, provocando um aumento da dureza.
Contudo, um aumento na fracdo em massa de SiC para 25 % foi capaz de provocar o
agrupamento das particulas e por conseguinte uma ma ligagdo com a matriz. O
mecanismo de degaste da liga pura A356 mudou de abrasido e adesao severa para
leve, com adicao de reforgo até 20 % em massa de SiC, ficando em abrasao severa
para teores de SiC de 25 %.

A insergao dos reforgos nesta pasta semissolida leva em conta varios fatores
como ja mencionado. Dentre os principais tem-se a molhabilidade, visto que é
necessario que exista um bom contato entre as duas fases. De modo que para uma
efetivagdo deste contato é necessario atentar-se a eliminacdo de gases e outras
contaminacgdes, a fim de que o liquido tenha uma boa aderéncia as particulas de
reforco. Um alto grau de retengcdo das particulas, com boa distribuicdo e baixa

porosidade reflete-se em boas propriedades mecanicas (OLIVEIRA, 2013).

2.7 Desgaste

Segundo a norma ASTM G40 (2015) a definicao de desgaste engloba a perda
progressiva de material ou modificacdo da superficie de um objeto devido ao
movimento relativo entre esta superficie e uma ou outras mais substancias em
contato. Ja a norma DIN 50320 (1979), estabelece como sendo a perda progressiva
de material, devido a uma agado mecanica, ou seja, contato relativo de um contra corpo

solido, liquido ou gasoso.

2.7.1 Desgaste abrasivo

Dentre as formas mais comuns de desgaste pode-se citar; o desgaste
abrasivo e o desgaste adesivo. Cisalhamento € o principal mecanismo atuando no
caso desgaste adesivo. Por outro lado, o desgaste abrasivo ocorre quando particulas
de ceramica dura, ficam presas entre as superficies deslizantes (CHAWLA; CHAWLA,
2013).

O desgaste abrasivo pode ocorrer de dois modos conforme mostrado na
Figura 8. O modelo de dois corpos € similar a lixa sobre uma superficie, as particulas
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duras rigidamente retidas atuam como uma ferramenta de corte sobre a outra
superficie. Ja no caso do desgaste a trés corpos os gréaos estéo livres para rolar e
atuam como elementos interfaciais entre a superficie sélida e o contra corpo. Este
modelo de trés corpos é classificado em baixa tensao e alta tensdo. Em baixa tensao
o desgaste néo é capaz de triturar a particula, ja quando ocorre o trituramento do
abrasivo denomina-se abraséo de alta tensdo (STACHOWIAK; BATCHELOR, 2013).

O desgaste abrasivo pode ocorrer em diferentes regimes em razdo das
propriedades do abrasivo e do material. Segundo Silva (2006) uma maneira usual de
definir o regime é pela relagédo H,/H, onde H, € a dureza do abrasivo e H a dureza do
material. Para valores da relagdo menores que 1 o regime € moderado, para valores
maiores que 1,2 é considerado severo, o intervalo € a regido de transigéo. Estes dados
sao validos para materiais homogéneos, ja para materiais com a presencga de outras

fases a regiao de transigéao fica entre 0,9 e 1,5.

Figura 8 - Modos de desgaste abrasivo

/—"— Ligagdo rigida—"-\\

¥
Sulcos Lineares
Corpo 2

Modelo de dois corpos

Corpo 1

N

Rolamento

Abrasdo de curta duragdo == Corpo 2

Maodelo de trés corpos

Fonte: Adaptado de Stachowiak e Batchelor (2013)

Dentre os varios tipos de interagdes entre as particulas e a superficie do
material, os mais comumente encontrados no desgaste abrasivo sdo mostrados na

Figura 9.
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Figura 9 - Modos de interagdes comumente encontrados entre particulas no desgaste
abrasivo

Fonte: Adaptado de Gahr (1998)

O mecanismo de degaste a trés corpos geralmente € encontrado em cilindros
de motores a combustdo, mecanismo que o pistdo fica em contato repetitivo com a
camisa do cilindro. Também é encontrado em discos de freio devido aos diferentes
ambientes que os automodveis rodam, sendo que pequenas particulas podem ficar
entre as pastilhas e o disco. Este tipo de desgaste reduz a economia de combustivel
assim como a vida util dos componentes (RADHIKA; RAGHU, 2017).

Quando ocorre a deformagdo da superficie sem remocdo do material,
denomina-se de entalhe (plough) ou micro sulcamento, e nesta situacao a regiao de
entorno é deformada plasticamente. Ja o comportamento de fadiga, ou também
conhecido como formacao de borda e interagdo de microssulcos, envolve ciclos de
carregamento alternado, a medida que o material sofre contato e se afasta da
particula, esta aplicacdo de tensdo e compressdo tende a provocar entalhes
sobrepostos no material como pode ser visto na Figura 9 (C). No meio denominado
corte, ocorre a tendéncia de desgaste similar a uma usinagem com geometria nao
definida, em que a particula deforma a superficie até que esta se rompa provocando
a saida de material. As trincas sdo comumente encontradas quando o material
estudado é fragil, e desta forma incapaz de absorver energia devido a abrasao pela
deformacado plastica, nesse caso ocorre o processo de micro trincas como

representado na Figura 9 (D) (RIBAS, 2019). Como o aluminio € um metal com uma
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elevada ductilidade, espera-se que a presenga do fenbmeno de trincamento seja
menor, ao passo que uma grande quantidade de entalhe, fadiga e corte € esperada.
Radhika e Raghu (2017) avaliaram a resisténcia ao desgaste de um
composito de aluminio LM13 reforcado com 10 % em massa TiB2, por ensaio de
desgaste a trés corpos em um mecanismo segundo a norma ASTM G65 (2010).
Percebeu-se que na superficie rica em particulas houve um menor fendbmeno de
entalhamento (ploughing), ja no caso de regides com menor densidade de reforgos
ranhuras continuas (grooves) foram observadas na diregdo da roda de abraséao.
Shankar; Nagaraj e Anil (2017) fizeram uma analise da liga de aluminio
AA8011 reforcada com grafite pelo método stir casting, com um ensaio de desgaste
abrasivo de trés corpos. Os resultados mostraram que o fator de maior influéncia na
taxa de degaste foi o tempo, seguido pela taxa de reforco e carga aplicada. Foi
reforcada a ideia que uma avaliagdo do compdsito com varias condicbes de tempo
tende a mostrar a real condi¢cdo do mecanismo de desgaste. O autor também mostra
as diversas situagdes em que o desgaste abrasivo a trés corpos esta presente em
diversas situagdes praticas. Alguns exemplos sdo 0 manuseio de carvao em usinas
de energia, bombas de engrenagem que utilizam fluidos industriais com residuos e
componentes de maquinas agricolas. Salientando a importancia do estudo do
processo de desgaste abrasivo, uma vez que os materiais compodsitos terdo suas

aplicagdes industriais voltadas para estas e outras areas.

2.7.2 Ensaio de desgaste por trés corpos

A norma ASTM G65 (2010), é responsavel por organizar os parametros e

metodologias utilizadas neste ensaio. Uma representacdo do equipamento utilizado

para realizar o ensaio de desgaste a trés corpos pode ser vista na Figura 10.
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Figura 10 - Esquema simplificado do equipamento de ensaio de desgaste ASTM G65

— Reciplente
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Roda de Borracha

Fonte: Autoria prépria (2022)

O ensaio é realizado em um equipamento com um disco de ago revestido por
uma roda de borracha do tipo clorobutil, a qual € moldada no proprio disco. Utiliza-se
uma alavanca com uma carga aplicada na extremidade que atinge a amostra com
forcas pré-determinadas de 45 N e 130 N, forcando com a roda de borracha a qual é
atingida por um fluxo laminar constante de areia AFS 50/70.

Dentro da norma ASTM G65 (2010), é possivel encontrar 4 procedimentos de
ensaio, cada qual conforme o material apresentado. A utilizagdo do procedimento “D”
indicado para materiais com baixa resisténcia a abrasao, € o mais recomendado para
o aluminio. O procedimento indica uma aplicacdo de forgca de 45 N nas amostras,
também uma quantidade de 6000 revolugdes na roda, a qual gira constantemente a
200 rpm.

2.8 Caracterizagcao de materiais compoésitos de matriz aluminio

A caracterizacdo mecanica significa a identificacdo das propriedades
mecanicas do compdsito, a qual fornece um modelo de apoio para analisar os dados,
compara-los e assim evitar falhas dos materiais em servigo. As propriedades criticas
nos compositos, estao relacionadas a resisténcia mecanica, propriedades elasticas,
viscosidade, dureza e comportamento de desgaste. Caracteristicas estas que estao
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diretamente relacionadas a dispersdao dos reforcos na matriz, assim como a
molhabilidade destas particulas com a matriz (SIJO; JAYADEVAN, 2016).

A verificacdo destas caracteristicas e demais propriedades podem ser
realizadas por meio de técnicas para qualificar e quantificar os resultados. Dentre eles
podem ser citados como principais: MEV, MO, DRX, assim como ensaios mecanicos:

de dureza e de tragao.

2.8.1 Microestrutura e distribuicao dos reforgos

A uniformidade da dispersao nas particulas na matriz € um bom indicador que
todas as particulas tiveram sua superficie molhada pela matriz, resultando em boa
interagdo entre as fases e uma distribuicdo homogénea. De modo que as
caracteristicas da particula, como forma, densidade e tamanho s&o fatores esséncias
para analisar a colocacao deste reforco na matriz. As particulas devido ao movimento
induzido pela fase liquida, podem se aglomerar e/ou sedimentar. Com o intuito de
estabilizar esta dispersao pode-se incluir alteragdes na forma do reforco, na superficie
e/ou adigado de surfactantes (RANIERI, 2009).

A distribuicao uniforme de particulas ira proporcionar uma maior resisténcia a
tracdo e fadiga dos compdsitos. A aglomeragao das particulas provocara um aumento
na concentracdo de tensdo, que por sua vez ira reduzir a resisténcia a fratura
(KASILINGAM; NARAYANAN; VIJAYRAM, 2016). Com a finalidade de analisar estes
fatores, a obtencao de imagens de MEV é muito utilizada. Embora o mecanismo de
obtencdo seja complexo e o equipamento com custo elevado, a imagem obtida
possibilita uma ampla analise (GOMES, 2015).

Travessa; Silva e Cardoso (2017), produziram um compdsito com matriz de
aluminio puro comercial reforcado com NbC pela metalurgia do pd, com utilizacdo de
moagem de alta energia (HEBM). Obtendo dentre outros resultados, uma distribuicao
homogénea dos refor¢gos na matriz, conforme é possivel ver na Figura 11, percebendo
que o tamanho dos pés diminuiu com o maior tempo de moagem. Os autores também
enfatizam que um endurecimento proveniente, € formando nao so6 pela adicdo das
particulas, mas também na fragmentacdo destas durante o processamento

contribuindo para o refino de grao.
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Al 10% NbC 50h

Fonte: Travessa, Silva e Cardoso (2017)

A utilizacdo do microscopio otico também possibilita analises tanto de
microestrutura quanto a viabilidade de determinacao dos microconstituintes presentes
no composito. Esta técnica é utilizada por varios autores, uma vez que a informacao
gerada por este equipamento é essencial na analise de materiais multicomponentes.
Kumar et al. (2018) produziu um compodsito de matriz AA7075 reforcado com
particulas de TiC, pelo método stir casting. Obtendo resultados que mostraram uma
distribuicdo homogénea dos refor¢os na matriz, fato ocorrido segundo os autores em
razao da agao da agitagdo em conjunto com eficaz uso dos parametros do processo.
O autor também cita que estas particulas evitaram um crescimento excessivo dos
graos, assim como forneceram um substrato adicional durante a solidificagao,

reduzindo o tamanho de grao.
2.8.2 Propriedades mecanicas dos compositos de aluminio

As propriedades mecanicas dos compdésitos dependem de varios fatores, que
contribuem para um aprimoramento no desempenho destes materiais. Contudo, os
principais elementos de mudanga sao: a fragdo de refor¢o aplicado, o método de
producao e a liga usada como base, em razédo de seus elementos intrinsecos.

Um aumento na fracdo de reforgco provoca no compédsito um aumento na
dureza, moédulo de elasticidade, resisténcia a fluéncia e a tragcdo, comportamento de
fadiga além da resisténcia ao impacto e ao desgaste. Estas ocorréncias concordam
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com os resultados dos trabalhos de Kumar et al. (2018) e Fayomi et al. (2020), onde
suas pesquisas mostraram um aumento na resisténcia a tragao final, assim como na
resisténcia a deformacdo. Contudo, uma reducdo na taxa de resfriamento,
ductibilidade e forjabilidade sao perceptiveis. Por outro lado, um aumento no tamanho
deste reforgo poderia vir a causar uma diminui¢do no médulo de Young, em razéo da
diminuicdo da area interfacial (SIJO; JAYADEVAN, 2016).

No trabalho de Zulfia; Fahmi e Wicaksono (2019), percebeu-se que além do
refor¢co proporcionar um aumento na resisténcia do material, o método utilizado para
sua fabricagdo também tem grande influéncia. Os autores produziram um compdésito
Al-4Cu-4Mg reforgado com particulas de Al,O3, em que se procedeu pelo método stir
casting e tixoconformagédo. Os resultados mostram que a mudanga para uma
microestrutura globular com graos pequenos, proporcionou um material com melhores
valores de dureza, além da redugao na porosidade e taxa de desgaste, se comparado

somente com o processo de agitagao.
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3 METODOLOGIA

Este capitulo tem como objetivo apresentar os materiais empregados e o
processo de elaboracao dos compdsitos, como sua rota de processamento até seu
emprego na técnica de tixoconformacdo. Também s&o detalhados os ensaios
adotados para determinagao das propriedades. As etapas adotadas para a realizagao
do procedimento experimental estdo sintetizadas no fluxograma apresentado na

Figura 12, demostrando a sequéncia das atividades assim desenvolvidas.

Figura 12 — Fluxograma das atividades desenvolvidas neste trabalho
Preparacéo dos compésitos

Desenvolvimento do sistema de agitagao
L]
Preparacao dos materiais Preparagdo dos compositos tixoconformados
X
Obtencdo do compaosito por stir casting
¥
Preparacao das amostras para as analises Tratamento de globularizagao
¥
Tixoconformagéo
¥

Preparagao das amostras para as analises

Caracterizacdo metalografica

Difracdo de Raio X

Ensaio de Dureza

Determinacao da densidade
e porosidade

Ensaio de desgaste abrasivo

Fonte: Autoria prépria (2022)
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3.1 Producao dos compositos

Para a producdo do compdsito foi utilizada como matriz a liga de aluminio
A380. A composicado quimica (% em massa) dos elementos constituintes da liga é
mostrada na Tabela 2, onde sdo observados como principais elementos o Si, Cu e Zn.
Conforme apresentado no referencial tedrico no topico 2.1, trata-se de uma liga
tipicamente utilizada em processos de fundigdo sob pressado. Os lingotes empregados
eram provenientes de reciclagem, possuindo aproximadamente 7kg, foram cortados
em tamanhos menores a fim de tornar mais facil o manuseio, e possuir tamanho
apropriado a sua insercado no cadinho para fusao.

Os reforcos de NbC foram obtidos por meio de doacdo da Companhia
Brasileira de Mineracao (CBMM). O Mg obtido de forma comercial foi inserido por meio
da liga 90Mg-10Al. Segundo Pai et al. (1995), o Mg apresenta a fungcéo de melhorar a
molhabilidade do liquido em relac&o aos reforcos solidos. O Sr e também o refinador
foram obtidos de forma comercial em varetas, respectivamente pela liga 90AI-10Sr e
Al-5Ti-1B, ambos foram secionados em pequenas particulas para facilitar a insergao
no metal fundido. A inserg¢ao do Sr, segundo Ferreira (2017) e Zulfia e Putriana (2019),
tem por finalidade modificar a fase eutética Al-Si, melhorando assim as propriedades
mecanicas do material obtido. O material escorificante denominado Covermax e

desgaseificante denominado Neutrogas foram obtidos da empresa Corona Cadinhos.

Tabela 2 - Composicédo quimica da liga A380 em porcentagem em massa com Al em balanco
Liga Si FEe Cu Mn Mg 2Zn Ni Cr Pb Ti Sr Ca Al

A380 8,159 0,786 3,281 0,139 0,068 2,961 0,197 0,017 0,183 0,082 0,001 0,002 Bal.
Fonte: Recimax (2014)

3.1.1 Preparacéao da carga de fusao

O reforgo de NbC foi acondicionado em formas de capsulas envoltas por papel
aluminio. A utilizagao neste formato € embasada no trabalho realizado por Hadad;
Babazade e Safarabadi (2020), com a fungao de evitar que o p6 venha a se aglomerar
quando adicionado a mistura fundida, e para prevenir a perda de pé.

Também o Mg, o refinador, o escorificante e o desgaseificante foram envoltos
nas capsulas de papel aluminio separadamente. Todas estas capsulas foram pré-
aquecidas em um forno do tipo estufa FAITHFULL modelo TYFSF WGL-230B a 200°C
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por aproximadamente 1h. Conforme foi mostrado por Hedayatian et al. (2019) e
Fayomi et al. (2020), o pré-aquecimento dos refor¢cos tem a fungédo de eliminar as
camadas de gas e impurezas indesejadas, que podem introduzir poros ou trincas nos
compositos desenvolvidos, assim como para homogeneizar a temperatura e evitar
problemas devido a grandes diferengas na temperatura. A configuragdo das amostras

pode ser vista na Tabela 3.

Tabela 3 - Configuracdo dos compdsitos elaborados em porcentagem em massa

Condigéao k:lagB?) Sr Mg AISTi1B Desgaseificante Escorificante NbC
AIONbC 98,075 0,025 1 0,2 0,3 0,4 0
AISNbC 93,075 0,025 1 0,2 0,3 0,4 5
AIMONbC 88,075 0,025 1 0,2 0,3 0,4 10
AI15NbC 83,075 0,025 1 0,2 0,3 0,4 15

Fonte: Autoria propria (2022)

Semelhante aos materiais adicionados, foi realizado um pré-aquecimento
inicial em duas etapas nas lingoteiras metalicas. Primeiro manteve-se a 200°C por
30min, em seguidas foram retiradas do forno e aplicou-se o desmoldante SEPAROL,
retornando para mais 30 min na mesma temperatura antes do vazamento. Foi utilizado
a mesma estufa em que se aqueceu os reforcos. Com a realizacdo deste
procedimento, segundo Annigeri; Kumar e Veeresh Kumar (2017) e Hanizam et al.
(2020) evita-se a segregacao da liga em razao de grande diferengca de temperatura

(choque térmico) do molde e do fundido.

3.1.2 Fusao dos materiais

A fusao da matriz A380 foi realizada no laboratério de conformacgéo da UTFPR
Campus Ponta Grossa. O equipamento empregado foi o forno de Indugao GRION de
35 KW de poténcia que possui um cadinho com capacidade de fusdo de 2,3 kg de
aluminio, onde se adotou uma temperatura de fusdo de 750°C. Para o controle da
temperatura, foi utilizado um termopar tipo K (Cromel Alumel). A Fotografia 1 ilustra
os equipamentos utilizados.

A Fotografia 2 mostra o equipamento baseado na técnica stir casting, utilizado
para a preparacao do material compdésito. Seu desenvolvimento ocorreu a partir de
uma extensa revisao da literatura buscando encontrar as melhores condicbes e

parametros de construgao e utilizagao.
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O sistema de agitagdo constitui em um suporte com altura regulavel, motor
para agitacédo, haste com acoplamento para agitadores substituiveis confeccionados
em aco inox 304, com quatro pas inclinadas a 30°. A utilizagdo de 30° de angulagéo
das pas € apontada como valores ideias no trabalho realizado por Mehta e Sutaria
(2020), realgando que o angulo das pas tem maior influéncia sobre os resultados se
comparado a altura do agitador no banho e sua velocidade. Estas pas foram
revestidas em sua totalidade com o material ceramico WC-10Co-4Cr com camada de
aproximadamente 350 um pelo processo de aspersédo térmica, exceto roscas, pela
empresa OPT Brasil. Este revestimento foi aplicado devido a necessidade de se
prevenir o desgaste prematuro das pas, evidenciado em testes preliminares, o qual

poderia provocar a contaminacdo do compdsito

Fotografia 1 - (A) Forno de indug¢ao GRION e cadinho acoplado, (B) estufa TYFSF WGL-
230B, (C) lingoteiras de ago
] . ] z (

[GriON]

Ce 27

Fonte: Autoria propria (2022)

Os parametros de processo da técnica stir casting, assim como a sequéncia
das operacgdes desenvolvidas na obtencdo do material compésito, foram obtidas a
partir da realizagao de diversos teste preliminares.

Inicialmente foram realizados vazamentos com uma menor carga de reforgo,
com diferentes velocidades e tempos de agitacdo, buscando entender a influéncia
destes parametros no processo. Apds uma analise metalografica nas amostras nao

foi possivel observar a presenca do NbC. Desta forma, outros vazamentos foram
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realizados com as condi¢gdes com 10 % e 15 % em massa de NbC, onde observou-se
a formacao de particulados ao fundo do cadinho. Porém, nesse caso foi possivel
observar a presenga dos carbonetos (em pouca quantidade) por toda a liga matriz,
confirmando a eficiéncia do processo de agitagao e distribuigdo. Outros 3 vazamentos
foram realizados na sequéncia, com a carga de 5 % de NbC e variando a ordenagéao
de insergdo dos componentes na matriz. As analises metalograficas nestas amostras
mostraram a grande influéncia desta ordenagdo na retencdo do carboneto,
observando uma grande redugéo na quantidade dos particulados ao fundo do cadinho.
A melhor distribuicdo do NbC em todas as amostras desta ordenacdo adotada, foi
decisiva na inser¢cado dos agentes desgaseificante e escorificante anteriormente ao
NbC. Neste caso, observou-se que a sequéncia de insercdo dos materiais no banho
de fusdo, analisada em testes preliminares, para produ¢ao do compdsito foi conforme
a seguinte ordem: 1° Sr; 2° Mg; 3° Refinador; 4° Desgaseificador; 5° Escorificante -
onde apés 1 minuto de espera foi realizado a retirada da escoria superficial; 6° NbC.

Os testes iniciais, com diferentes valores de parametros, quanto a sua
velocidade de rotagédo, tempos de agitacdo foram cruciais na determinagéo dos
valores ideais. Uma avaliacdo macro e microestrutural dos materiais apds sua
obtencdo, permitiu encontrar os valores ideais no processo de producio, sendo que
se estabeleceu 400 rpom como a melhor velocidade de rotacdo com o tempo de 5 min
de agitacdo. Estes parametros estabelecidos estdo de acordo com a literatura
Segundo Raju e Reddy (2019), esta velocidade é o ponto de equilibrio, pois
velocidades de rotagao superiores causam um fluxo turbulento dentro do fundido e em
decorréncia derramamento do fundido, e velocidades abaixo deste valor, provocam
ma distribuicao das particulas de reforgo. Além disso, este tempo de agitacao ¢é ideal,
pois. Ja segundo Hadad et al. (2020) um maior tempo de agitagdo ira promover a
oxidagdao dentro do fundido devido a fraca resisténcia a oxidacdo das ligas de

aluminio, prejudicando a distribuicdo de particulas.
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Fotografia 2 - Mecanismo de agitagdao acoplado ao forno de indugao

Fonte: Autoria propria (2022)

O vazamento foi realizado em lingoteiras cilindricas de ago, as quais com
altura de 250mm, didmetro externo de 36mm e diametro interno cénico, variando entre
30 e 32 mm. Por fim, os materiais vazados nas lingoteiras foram deixados resfriar em
temperatura ambiente sem a aplicagao de ventilagao forcada o que ocasionaria uma

grande taxa de resfriamento.

3.2 Determinagao da fragao sélida

Para determinacao da fracdo solida de 60 % do material adotado, foram
realizadas anadlises segundo a equacado de Scheil e também com o método
experimental via DSC. Os resultados foram obtidos e analisados por meio do grupo

de pesquisa, e descritos no trabalho de Ferreira (2017).
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Incialmente foram feitas analises de DSC para determinar as temperaturas
das linhas solidus e liquidus e formacao das principais fases. Deste ensaio também
foi possivel obter os valores de fragao soélida, por meio da aproximagao da variagao
energia durante a solidificagdo com o percentual da fragédo sélida. A equagéo de Scheill
também foi utilizada, para determinar os valores referentes a fracdo solida de 60 %.
Com base nos experimentos e comparagao com a literatura determinou-se o patamar

de 562 °C como sendo a temperatura referente a 60 % de fragao sélida.

3.3 Tratamento de globularizagao

A determinagdo do valor de temperatura de tratamento de globularizagéo,
correspondente a fracdo solida de 60 %, foi obtida por meio do trabalho de Ferreira
(2017).

Dos lingotes assim produzidos foram preparados corpos de prova para
prosseguimento do experimental. Foram descartadas as extremidades superior e
inferior dos lingotes, sendo de aproximadamente 22 mm em cada lingote,
procedimento qual a fim de eliminar o rechupe e a por¢ao onde a solidificacdo ocorre
de forma mais rapida. Apés esta etapa os lingotes foram usinados, e padronizando o
didmetro com 27,5 mm. Os lingotes foram cortados com o uso da cortadeira de
precisao ISOMET 4000 da marca BUEHLER de forma e se obter: 1° amostras com
altura de 25 mm, (para o tratamento de globularizagao e posteriormente sua avaliagao
da microestrutura); 2° amostras com o comprimento de 147 mm (adotado para a
realizagcédo da tixoconformacéo).

Na sequéncia foram realizados furos de 2 mm em ambas amostras, com uma
profundidade de aproximadamente 20 mm. Realizou-se tal procedimento com a
finalidade de encaixar o termopar tipo K (Cromel Alumel), para poder monitorar a
temperatura do material durante o aquecimento. Este passo foi de importante, pois a
temperatura deve ser mantida estavel nos valores estipulados, para obter a fracéo
solida utilizada.

O mesmo forno de indugao utilizado na fusdo foi utilizado, contudo agora
associado a uma bobina de indugdo em substituigdo ao cadinho, conforme pode ser
visto na Fotografia 3 (A). As extremidades da bobina foram isoladas com manta de

fibra de vidro, com a finalidade de manter a temperatura o mais constante possivel,
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além de possibilitar um processo mais agil na colocagao e retirada das amostras. Na

obtencao da temperatura o termopar foi posicionado pela da manta.

Fotografia 3 - Bobina acoplada ao forno de indugao utilizada para globularizagdao das

amostras (A) e prensa com sistema de aquecimento da matriz (B)
= e 4 R

Fonte: Autoria prépria (2022)

As amostras preparadas foram inseridas na abertura circular localizada na
extremidade da bobina, entdo aquecidas até a temperatura de 562°C para obter uma
fracdo sdélida de 60 %. Para chegar nesta temperatura utilizou-se uma taxa de
aquecimento controlada em 50 °C/min. Esta taxa foi adotada baseando-se no trabalho
realizado por Proni e Zoqui (2017), que obtiveram maior refino e homogeneidade dos
graos.

Para alcancgar esta taxa, o aquecimento até 450 °C foi realizado com 20 % da
poténcia do forno da indugao, apds esta temperatura se reduziu este fator para 15 %.
Este processo foi realizado com a fungcdo de permitir uma redugdo na taxa de
aquecimento, de forma a garantir a troca térmica sobre a amostra, mantendo
constante as variaveis até que fosse atingida a temperatura de 562 °C. Quando se
atingiu este valor, o material foi mantido por 90s nesta temperatura a fim de efetivar o
tratamento de globularizagdo. As amostras com 25 mm de altura foram submetidas
em seguida ao resfriamento em agua, com a finalidade de manter a microestrutura

para posterior andlise, ja as outras seguiram para o processo de tixoconformagao.
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Este procedimento teve por finalidade manter a microestrutura para posterior analise

de suas caracteristicas.

3.4 Execucao da tixoconformacgao

A tixoconformacgao foi realizada com as amostras cilindricas de 147 mm
confeccionadas conforme modelo da Figura 13. O procedimento de aquecimento se
deu conforme o descrito anteriormente no caso dos ensaios de globularizagdo. Porém,
imediatamente apds aquecidas e mantidas no tempo de retencdo, estas foram
alocadas na matriz e tixoconformadas, mantendo-se a pressao por aproximadamente
30s.

O processo envolveu a utilizagdo de uma prensa hidraulica com uma matriz,
e um resisténcia desenvolvida especificamente para o pré-aquecimento desta matriz
em 200 °C, conjunto de equipamentos mostrados na Fotografia 3(B). A cada operagéao
de tixoconformagado eram obtida as pecas, as quais posteriormente possibilitaram a
obtencdo de corpos de prova para andlise de suas propriedades conforme ja

demonstrado no fluxograma anteriormente no inicio da segéao 0.

3.5 Caracterizagao do compdésito

Apds o processo de preparagao dos compoésitos recém fundidos,
globularizados, e tixoconformadas, algumas amostras foram preparadas conforme
mostrado na Figura 13, onde é possivel visualizar os formatos de obtencédo de

amostras nas condi¢cées como fundida, globularizada e tixoconformada.
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Figura 13 — Representacido esquematica dos modos de obtengao de amostras nas condigdes
como fundida, globularizada e tixoconformada
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Fonte: Autoria prépria (2022)

3.5.1 Analise metalografica

Apos as etapas de vazamento, tratamento de globularizacdo e a
tixoconformacéao, selecionou-se uma amostra de cada condigdo para ser utilizada
como analise da metalografia objetivando a determinagdo da microestrutura nos
compositos sob as diferentes condi¢des de producgao.

No caso das ligas fundidas, os lingotes foram torneados até o diametro final
de 25 mm, e deles foram retirados corpos de prova (CP) com 10 mm de altura, com o
auxilio da cortadeira de precisao. Na sequéncia os CP foram novamente cortados, na
porcao de 7 do CP cilindrico, com o propdsito de preparagao para o embutimento. As

amostras globularizadas seguiram a mesma metodologia de corte.
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Ja no caso dos materiais tixoconformados, em virtude da matriz usada,
procedeu-se um desbaste com uma fresadora objetivando-se ter a geometria
desejada de 25 mm de largura por 76 mm de comprimento e 10 mm de espessura
para ensaios de desgaste. Deste corpo de prova preparado, removeu-se uma porgao
com secao retangular de 5 mm x 10 mm x 10 mm da regi&o central, distando 5 mm da
borda transversal e 70 mm da borda longitudinal, para analise metalografica.

A preparagdo metalografica foi realizado no Centro de Caracterizagdo
Multiusuario (C2MMA) da UTFPR Campus Ponta Grossa. As amostras foram
embutidas a quente em baquelite de cor preta, na embutidora BUELHER modelo
SimpliMet XPS1, com uma pressao de 42000 psi a 180 °C durante um intervalo de
tempo de 3min.

Apods as amostras embutidas, estas foram lixadas utilizando-se uma lixadeira
padrédo, sendo a sequéncia de desbaste lixas de 240, 400, 800 e 1200 mesh. Foi
utilizada a técnica de lixamento manual com um tempo de 3 min a 5 min por amostra
em cada granulometria de abrasivo. A rotagdo do disco abrasivo empregada foi de
aproximadamente 300 rpm. Entre cada troca da lixa a amostra é lavada em agua
corrente e invertida a posicao em 90 ° em relagao ao passe anterior, com a finalidade
de se retirar os riscos da granulometria anterior. Depois de lixadas, empregou-se a
etapa de polimento.

A etapa de polimento foi realizada com duas granulometrias de pasta de
diamante, sendo a primeira com 3 um, e a segunda com 0,25 um, e um polimento final
em silica coloidal de 0,04 um. O processo de polimento efetuou-se na politriz
automatica BUEHLER Vector, empregando uma forga de 15 N contra o disco abrasivo,
com uma rotagao 100 rom em sentido contrario ao pano de polimento. No caso da
silica coloidal utilizou-se procedeu-se 3h em uma frequéncia de 70 % na politriz
vibratéria BUEHLER VibroMet 2, com solugdo de silica coloidal diluida em agua
destilada em ph neutro.

A fim de obter imagens da microestrutura do material sob luz polarizada, as
amostras foram submetidas a um ataque eletrolitico com acido fluobdrico (HBF,)
diluido na proporgao de 6 % em solugao aquosa, com uma tensédo de 25 V, uma
corrente de 1,9 A, por um periodo de 150s. O equipamento utilizado € mostrado na
Fotografia 4.

Segundo Ferreira (2017), este processo cria uma pequena camada de oxido
sobre a amostra, esta condigdo permite que ao interagir com a luz polarizada seja
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possivel a visualizagédo das diferentes orientagdes cristalograficas de cada grdo em
razao das diferentes difragcdes da luz sob o material. Com este método também foi
possivel uma melhor visualizacdo entre as células dendriticas, utilizando de

microscopia o6tica convencional.

Fotografia 4 - Equipamento utilizado para realizacédo do ataque eletrolitico nas amostras
___~ Amostra
Cireuito
Converser
Retificador

Selucéo
de HBF,

\

AgitadCr Eletromagnético

Fonte: Autoria propria (2022)

A geragao das imagens de microscopia 6tica foi realizada, com microscépio
otico modelo Zeiss Axio Imager. A2, com polarizador e auxilio do programa Axio Vision
versao 4.9.1 SP1 para captura de imagens para o computador, no laboratério
(C2MMA) da UTFPR Campus Ponta Grossa. Foram analisadas amostras fundidas,
globularizadas e as obtidas por tixoconformacao.

As mesmas amostras utilizadas para a obtencado das imagens de microscopia
otica também foram utilizadas para a obtengao de imagens de microscopia eletronica.
O equipamento utilizado foi o Microscépio Eletronico de Varredura Tescan Vega 3
também pertencente ao C2MMA da UTFPR Campus Ponta Grossa. Utilizou-se os
detectores de Elétrons Secundarios (SE) assim como de Elétrons Retroespalhados
(BSE)que estao indicados nas legendas das imagens a utilizacdo de cada técnica. No
mesmo equipamento ha um detector analisador multifocal que possibilitou a analise
da composi¢cdo quimica das amostras, por meio do método de Espectroscopia de
energia dispersiva de raios-X (EDS), possibilitando a identificagdo das particulas de

reforgo nas imagens.
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3.5.2 Difracao de raio X

Para as analises de DRX, amostras com 25 mm de didmetro e 3 mm de
espessura, foram obtidos a partir dos lingotes usinados, e seccionados com auxilio da
cortadeira de precisao ISOMET 4000. As amostras foram preparadas como descrito
no item 3.5.1. As analises foram realizadas no Centro Multiusuario de Caracterizagao
de Materiais — CMCM da UTFPR Curitiba, utilizando o Difratdmetro de Raio X
(Shimadzu, modelo XRD-7000). Os parametros utilizados podem ser visualizados na
Tabela 4.

Tabela 4 - Parametros da analise por DRX dos compésitos.

Parametro Valor
Alvo Cu Ka
Tenséo (kV) 30
Corrente (mA) 30
Faixa de varredura (°) 10a90
Velocidade de varredura (°/min) 2.0
Tempo por passo (s) 0.6

Fonte: Autoria prépria (2022).

A identificacdo das fases cristalina foi realizada por meio de comparag¢ao dos
resultados experimentais com as fichas padrées do banco de dados ICSD (/norganic

crystal structure Database).

3.5.3 Determinacéo do tamanho de graos

Ao obter todas as imagens dos CP na condicdo como fundida e
tixoconformada, procedeu-se a determinacdo do tamanho de grdo. Para tanto, foi
utilizada a técnica dos interceptos de Heyn, de acordo com a norma ASTM E112
(2012). Sobre 5 imagens escolhidas de cada configuragdo do material como fundido
e globularizadas, foram alocadas 3 retas nas condi¢cdes horizontal, vertical e outra a
45° das outras duas. Repetiu-se o procedimento em 5 combinagdes diferentes de
locais em cada imagem analisada.

A contagem de tamanho de célula dendritica (DCS), foi realizado adotando
imagens de metalografica convencional. Ja o tamanho de grao (GS) foi obtido por
meio de imagens via metalografia polarizada (colorida). De posse dos valores, foi
possivel obter a média de cada amostra. Na sequéncia, o comprimento desta reta foi
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dividido pelo valor médio da quantidade de gréos interceptados pelas retas, para desta
forma obter o valor do tamanho dos graos.

Com o auxilio do software Imaged, procedeu-se o tratamento das imagens
obtidas via metalografia convencional, mantendo sempre a escala de acordo com a
imagem utilizada, obtendo os valores de area média e o perimetro dos gréos
analisados em cada imagem. A partir destes valores, determinou-se o fator da forma

(SF) (do inglés Shape Factor) adotando a Equacéo (3.1).

4TA,
SF= 2 (3.1)

a

Onde A, é a area da entidade avaliada e P, perimetro da entidade avaliada.
Com os valores do fator de forma é possivel determinar o Rheo Quality Index (indice
RQI), com o valor 1 indicando que o tamanho de grao seria igual ao tamanho de
glébulo primario, indicando enquanto mais semelhantes sdo, menos complexas e mais
globulares é a estrutura (TORRES; ZOQUI, 2020). O indice RQI é usado para
quantificar comparativamente a globularizagdo da microestrutura. Cujo correlaciona
os parametros microestruturais e morfolégicos ajudando na avaliagao da eficiéncia do
método de produgdo de material para a tixoconformagao (GREGOLIN; FACCHINI;
Z0OQUI, 2020). Sendo que o calculo deste parametro macroestrutural é realizado por

meio da equacéo (3.2)

DCS

RQI= (3.2)

3.5.4 Ensaio de dureza

Apos a preparagao metalografica da superficie das amostras, estas foram
submetidas ao ensaio de dureza Rockwell B, sendo que para este ensaio foi utilizado
um durémetro de bancada da PANTEC, modelo RBS. As medigdes foram realizadas
de acordo com a norma ASTM E18 (2016), na seccao transversal das amostras nas
condigdes: como fundida e apds o processo de tixoconformacédo. Os parametros

utilizados foram o penetrador esférico de 1,5875 mm, a pré-carga de 10 kgf e uma
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carga de 100 kgf. O valor final obtido foi da média de 10 medigbes realizadas por

amostra.

3.5.5 Determinacédo da densidade

A determinacdo da densidade foi realizada com base no principio de
Arquimedes, onde foram preparadas amostras nas condigcbes como fundida dos
compositos e apos o processo de tixoconformacgao.

Considera-se que um corpo totalmente submerso em um liquido, esta sujeito
a uma forga denominada empuxo (E). A obtengéo dos valores de densidade com base

na Equacéo (3.3), sendo que (p,) € a densidade do corpo, (p,) a densidade do liquido,

(m,) a massa do corpo e (m;) a massa de liquido deslocado.

Ps=P* (3.3)

As amostras foram colocadas na cuba de ultrassom digital da marca Cristofoli
por 3min, e em seguida lavadas em agua corrente e alcool sendo secas com um
soprador por 1min. Na sequéncia procedeu-se a medigdo da massa seca (mg) na
balanca de precisdo SHIMADZU AUX220, sendo feitas trés medidas de cada condigcao
da amostra obtendo como valor final a média simples.

Um béquer contendo agua destilada foi alocado sobre a balanga de precisao,
e nele foi imergindo completamente a amostra sem encostar no fundo ou nas laterais,
e apos a estabilizagdo do valor realizou-se trés medigdes para obtenc&o da variagéo
da massa de liquido deslocado por média simples.

Para a obteng&o dos valores da densidade tedrica (p,) em (g/cm?®) de cada
condigao da amostra, procedeu-se o calculo com base na regra das misturas. A fragéo
de cada material € multiplicada pela sua densidade, e feito uma soma de cada uma
destas condigdes. A formula utilizada € mostrada na Equacao (3.4) (SADHASIVAM et
al., 2021).

P=(Vm*p,, ) +(Vixpy) (3.4)
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Onde (V};) € a fragdo de matriz, (o,,) € a densidade da matriz, (V;) é a fragéo
do reforgo, (o;) € a densidade do reforgo, sendo adicionado mais termos para os
elementos Mg e Sr. Os valores de densidade utilizados como parametros dos
materiais foram: 2,76 (g/cm?®) para liga matriz A380 e 7,82 (g/cm?®) para o NbC.

Apos serem obtidos os dados de densidade tedrica e real, procedeu-se a
realizagdo dos calculos para a determinacao da porosidade (P) em (%) do material.
Para tanto, utilizou-se a Equagao(3.5), onde (p,) € densidade tedrica em (g/cm’®) e

(p,) € a densidade real em (g/cm?®) (ALAGARSAMY; RAVICHANDRAN, 2019).

P=<1-(%)>X1OO (3.5)

t

3.5.6 Ensaio de desgaste

Para a realizagdo dos ensaios de desgaste foi utilizado o equipamento de
teste de abrasdo com roda de borracha do Laboratério de Preparagdao Metalografica
da UTFPR Ponta Grossa, o qual esta de acordo com a norma ASTM G65 (2010).

Adotou-se o procedimento “D” da norma ASTM G65 para sua realizacdo. Este
procedimento é destinado a materiais com baixa resisténcia a abrasao, o que esta de
acordo com a liga de aluminio utilizada. Os parametros assim padronizados para a

realizagcdo do ensaio sdo demonstrados na Tabela 5.

Tabela 5 - Parametros utilizados no ensaio de abrasao ASTM G65

Parametro Valor
Tempo total de ensaio (min) 30
Carga aplicada (N) 45
Taxa de alimentagao de abrasivo (g/min) 300
Abrasivo ABNT 7214 N°100
Rotagao da roda de borracha (rpm) 200

Fonte: Autoria propria (2022)

O tempo total de ensaio nas amostras foi de 30 minutos, ou seja 6000
revolugdes, onde adotou-se uma analise em tempos parcias de 10 min e 20 min, o
que corresponde a 2000 revolugdes e 4000 revolugdes. Em cada condigdo de amostra

foram realizadosquatro ensaios.



74

Os CP foram obtidos dos lingotes cilindros fundidos, os quais possuiam
dimensdes iniciais de aproximadamente 31 mm de diametro e 250 mm de
comprimento. Foram usinados estes lingotes para um didmetro de 25 mm, e em
seguida foram fresados até se obter uma espessura de 10 mm. Estes materiais foram
usinados para um diametro de 25 mm, em seguida foram fresados para uma
espessura de 10 mm. Posteriormente foram seccionadas no comprimento de 76 mm
retirados a partir da regido central, descartando as extremidades. As etapas de corte
foram realizadas na cortadeira de precisdao ISOMET 4000 da marca BUEHLER. As
dimensdes finais das amostras seguiram a norma ASTM G65 (2010), sendo elas: 25
mm de largura, 76 mm de comprimento e 10 mm de espessura.

Seguindo a preparacdo, as amostras foram submetidas ao lixamento (na
sequéncia 240, 400, 800 e 1200 mesh), e finalizadas com duas etapas de polimento
rotativo em suspensao de diamante, sendo um de 3 ym e outro de 0,25 um. Etapas
realizadas utilizando os equipamentos e parametros descritos no item 3.5.1. Para
averiguacgao da rugosidade foram realizadas medi¢gdes nas superficies das amostras
antes da realizagao do ensaio. Utilizou-se o rugosimetro Mitutoyo SJ-210, obtendo um
valor médio de Ra 0.16 um, com base em 3 medidas, sendo o valor encontrado dentro
dos parametros da norma ASTM G65 (2010).

Antes e apds cada etapa do ensaio procedeu-se uma sequéncia de operacdes
de limpeza, para que fossem removidos os resquicios de material desgastado, a
umidade dos corpos de prova e sobras de abrasivo.

As amostras foram lavadas em agua corrente por 30s, em seguida foram
colocados na cuba de ultrassom onde permaneceram imersas em béquer contendo
agua por 3 min. Depois foram lavadas em agua corrente, alcool 70 % e por fim secas
com um soprador para promover a retirada da umidade do material.

Para a medigdo da massa das amostras foi utilizada balangca de precisédo
SHIMADZU AUX220. A obtengdo da massa em cada condi¢ao foi realizada por trés
medi¢des sequenciais, obtendo a massa final mediante uma média simples.

A analise de resultados foi realizada de acordo com a norma ASTM G65, por

meio do valor de perda de volume (mm?3) de cada amostra, conforme a Equacao (3.6).

perda de massa
Perda de volume = . . x 1000 (3.6)
densidade experimental
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Para uma analise da quantiade de perca de material com o passar do tempo
de ensaio, calculou-se a taxa de desgaste (mm?3min) conforme a Equacgéao (3.7). A

perda em volume é inserida em (mm?) e o perido de tempo em (min).

Perda de volume
Periodo de tempo

Taxa de desgaste= (3.7)

ApdOs os ensaios de desgaste por abrasdo no equipamento de roda de
borracha, utilizou-se a técnica de perfilometria otica para a obtengdo de perfil
topograficos tridimensionais das superficies das amostras. Para esta etapa foi
utilizado o perfilometro Taylor Hobson CCI Lite do Laboratério de Materiais da UTFPR
Campus Ponta Grossa, empregando uma lente de aumento de 100x. Apds a obtengéo
de imagens foram aplicados alguns filtros: Thresolding - func&o utilizada para a
remogao de picos e vales andmalos a amostra; Non-Measured points - utilizada para
o preenchimento de pontos com falha ou isencéo de medi¢ao por meio de algoritmos
inteligentes; Leveling - quando a amostra possui um pequeno angulo de inclinagéao
esta fungcao permite corrigir estes pequenos declives, fazendo o nivelamento da
superficie ou perfil e também a fungdo; Retouching - atuando na remocao de
anomalias nao consertadas por outros métodos de maneira interativa.

Todos os resultados foram tabulados, e desta forma elaborados graficos para

a avaliagao e comparagao do comportamento dos compdsitos no desgaste abrasivo.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Inicialmente sera apresentado uma caracterizacido microestrutural do pé de
NbC utilizado como reforgo, assim como da liga utilizada, por meio de analise
metalografica e quimica via EDS e DRX. Na sequéncia, é descrita a influéncia da
presenga do NbC nas caracteristicas como: tamanho de gréo, e interacdo com a
matriz de aluminio.

Posteriormente, serdo apresentadas e discutidas as analises dos valores de
densidade e porosidade, assim como as alteragdes na morfologia dos compadsitos
apos o processo de globularizagdo e tixoconformagado, em fungdo das diferentes
quantidades de NbC.

Serao apresentados os resultados obtidos de densidade e dureza conforme
as diferentes rotas de obtencdo do compdsito e de processos empregados
posteriormente visando a melhoria de suas propriedades (tratamento de
globularizacédo seguido da tixoconformagdo). Também, estardo presentes os
resultados da anadlise de desgaste abrasivo dos compdésitos (os valores das perdas
em volume, taxa de desgaste e caracteristicas do desgaste). Para finalizar toda a
analise havera uma comparagdo dos resultados de desgaste encontrados nas
amostras fundidas e apoés a tixoconformacéo, avaliando e discutindo as caracteristicas

do material.

4.1 Caracterizagao do p6 de NbC utilizado como reforgo

Na Figura 14 (A), pode ser observada imagem obtida por MEV de particulas
do p6 de NbC. Se constata a presenga de aglomerados com tamanho médio de até
10 ym.

Por meio de analises de EDS, conforme mostrado respectivamente na Figura
14 (A), (B) e (C), sao identificados os elementos Nb, carbono (C), e tantalo (Ta). Como
esperado, uma alta concentracdo de Nb foi obtida com um baixo valor de carbono e
resquicios de tantalo. A porcentagem de carbono encontrada foi em torno de 13 %,
mostrando-se estar de acordo com o encontrado por Tertuliano (2021). Também na
Figura 14 (A) é possivel observar a morfologia irregular apresentada pelos pds, com
variacao de tamanho e formato. Esta formagao morfolégica também é encontrada na
literatura. Huang et al. (2018) em sua pesquisa com NbC variando a fragao de
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carbono, também relatou uma morfologia irregular dos pés de NbC, com fracdes de
carbono semelhantes as verificadas neste trabalho.

A presenca do Ta, mesmo que em uma quantidade pequena, indicada no
mapa de EDS na Figura 14 (D), ocorre devido ao meio de obtenc¢do do carboneto. O
Nb pode ser encontrado em varias formas na natureza, algumas vezes junto com o
tantalo em forma de minerais, e durante o processo de transformag¢ao pode haver
algum resquicio (SHIKIKA et al., 2020).

Para o tamanho das particulas do p6é de NbC, foram feitas imagens de MEV
como a mostrada na Figura 14 (A), em que no préprio software do MEV foram
realizadas medicoes nos dois eixos das particulas que veio a revelar uma variacao de
tamanho das particulas proximas de 1,2 um.

Figura 14 - (A) Imagem de MEV elétrons secundarios do p6 de NbC com ampliagao de
20000x (B) mapa de distribuigdo EDS do elemento Nb da imagem A (C) EDS do elemento C da

imagem A (D) EDS do elemento Ta da imagem A (E) mapa dos elementos presentes em
porcentagem em massa
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Fonte: Autoria propria (2022)

Para uma comparacéao, as imagens de MEV também foram utilizadas para
mensurar o tamanho médio de grao e sua distribuicdo por meio do software livre
ImagedJ. Os valores determinados pela analise podem ser vistos no Grafico 6, onde
nota-se, que as particulas apresentam um tamanho médio préximo de 1,2 um + 0.4.
Desta forma confirmando por meio de ambos métodos o tamanho médio das

particulas do pé de NbC.
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Grafico 6 - Distribuigao granulométrica do p6é de NbC por meio do programa ImageJ
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Fonte: Autoria prépria (2022)

4.2 Caracterizagao morfolégica e microestrutural do compésito

Na Figura 15, sdo apresentadas imagens de microscopia 6tica do material nas
quatro condi¢des preparadas, sendo elas com (A) 0 % de NbC, (B) 5 % de NbC, (C)
10 % de NbC e (D) 15 % de NbC. E possivel observar a presenga de regides mais
claras em similares a dendritas na condigdo AIONbC e com morfologia equiaxiais nas
outras condigdes, ambas circundadas por formacdes eutéticas refinadas,
semelhantes a fragmentos dissolvidos. Esta formagdo morfolégica ocorre devido a
atuacao do refinador AI-5Ti-1B em conjunto com o Sr, atuando na formacédo de
estrutura mais fina dos graos, assim como na formagéo de uma fase eutética dispersa

na matriz.
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Figura 15 — Imagens de microscopia 6tica mostrando as fases, poros e o NbC dos materiais (A)
AIONbC (B) AI5NbC (C) AI10NbC e (D) A15NbC com ampllagao de 200x

: "”fk‘} “*uwg»ﬁw
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Fonte Autorla proprlé (2022)

Ferreira (2017) e Irizalp e Saklakoglu (2014) argumentam em seus trabalhos
que as formagdes encontradas mais claras sao da fase de aluminio denominada Al-
a, estrutura tipicas destas ligas Al-Si. Com base em seus trabalhos é possivel
compreender que as formagdes aciculares presentes em todas as regides sao fases
intermetalicas de Fe-B (Al5FeSi). Contudo ndo é observado em nenhuma das
condicbes elaboradas do material a presenga da fase Fe-a (AlisSiz(Fe,Mn)s3)
conhecida como escrita chinesa (do inglés Chinese Script). Possivelmente em
decorréncia da pequena quantidade de Mn presente nesta liga, conforme explicado
na seccao 2.1. Também foi observada, a presenca da fase intermetalica denominada
Cu-0O (Al2Cu) com uma tonalidade mais clara e geralmente presente préxima ou
agregada a fase Fe-B. Ao comparar Figura 15 (A) com as outras (B), (C) e (D) é
possivel distinguir da morfologia da fase Al-a. Na configuracdo sem o reforgco, mesmo
com o mecanismo de agitacao é possivel observar a formagao de ramos dendriticos.
Fato que tende a ser minimizado com o aumento da fracdo de reforco de NbC,

tornando a morfologia das formagdes mais equiaxial.



80

Na Figura 15, também & possivel visualizar a presenga de algumas formagdes
irregulares com tons mais escuros que s&o denotadas como poros conjuntamente com
particulas de NbC. Por meio da técnica de MO é dificil distinguir a presenga de um ou
outro componente. A diferenciacao ficou evidenciada por meio de analises de MEV e
EDS.

Por outro lado, os poros indicaram que ali haviam aglomerados de carbonetos
a medida que se avaliou a presenca de uma pequena quantidade de carboneto, como
€ possivel perceber na Figura 20, que sera discutida a frente. A retirada do NbC
observada nas imagens, possivelmente estd associada com os processos de
preparagado das amostras para sua caracterizagdo. Desde o processo de usinagem,
corte e preparagdao metalografica do material ha uma fragilizagdo das particulas de
NbC ao centro dos aglomerados (SOLTANI et al., 2017). Estas particulas por nao
estarem em contato direto com a matriz de aluminio apresentam baixa molhabilidade.
Estes fenbmenos sédo alguns dos possiveis acontecimentos que caracterizam a
presenca de vazios. Nao observou-se riscos ao seu redor do vazio, o0 que poderia
caracterizar que houve o destacamento do NbC.

Entende-se que a partir da solidificacdo do material os carbonetos estivaram
presentes em aglomerados e de forma dispersa na matriz. Sua presenga pode ser
constatada por meio de analise de EDS como mostrado na Figura 17. Porém, em
razao da limitagdo imposta pelo uso da técnica de MEV, nao foi possivel obter e
analisar nas imagens as particulas isoladas presentes na matriz. Assim, valores
demostrados neste trabalho referem-se a carga de material inserida na fusdo. A
quantificagcdo do conteudo que ficou aderido a matriz ndo foi obtida em razdo das
limitacbes dos processos utilizados na caracterizagao dos compdésitos.

Dentre do material liquido diversos pontos como possivelmente a extragao de
calor pelas paredes do molde, podem significar sitios de nucleagao. Nestes pontos e
por meio de nucleos gerados com a insercao da liga refinadora, € provavel que se
inicie o crescimento das estruturas dendriticas fase Al-a com diregdes preferenciais
de crescimento. Como o Si possui uma baixa solubilidade na fase Al-qa, ele é rejeitado
e contribuira para formacao do eutético Al-Si e outras fases. Em ligas hipoeutéticas
acredita-se que a fase eutética nucleia na fase Al-a, energeticamente favoravel devido
sua grande area superficial, quando a temperatura de eutético é alcancada. Porém,

com adicao do Sr, sua caracteristica de nucleagao e crescimento sao alteradas. Zulfia
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e Putriana (2019) mostram que a adi¢cao do Sr altera a morfologia de formagéo do
eutético, o transformando para uma condi¢ao mais fibrosa.

Derin et al. (2017) em seu trabalho avaliou a influéncia da adicéo de 0,01 %
em massa de Sr na liga Al7Si e constatou a modificagdo da morfologia da fase eutética
para fibrosa, como pode ser visto na Figura 16 (A). Tal condigdo também foi observada
no presente trabalho, conforme pode observado na Figura 16(B). Embora a morfologia
de alteragdo observada neste trabalho nao foi tdo significativa quanto a obtida pelo
autor. Pode-se observar também que a quantidade inserida de Sr pelo autor foi menor
que a utilizada na formulagado dos compdsitos com NbC, porém obtendo um resultado
similar. Possivelmente este efeito esta ligado com a maior quantidade de Si (8 % em
massa) presente na liga A380. Fracchia et al. (2021) ao comparar a adigdo da mesma
carga de Sr em ligas com diferentes concentragdes de Si, observou uma pequena
alteragao na morfologia da fase eutética com o aumento de Si presente nas ligas.

Conforme explicado na secgéo 2.1.1 o Sr atua na forma de dois mecanismos
modificando a fase eutética Al-Si, assim como Ferreira (2017) mostra que quando o
Sr ndo é adicionado a liga ocorre a formagéo do Si em forma de placas aciculares
esparsas pelo material. A adigdo do Sr promove e favorece que o crescimento do
eutético, o qual é nucleado no liquido interdendritico, ocorra separado das dendritas
primarias, com uma frente de crescimento mais suave. Atuando no seu crescimento
em forma fibrosa (NOGITA; DAHLE, 2001).

Figura 16 - Liga Al7Si com modificagdo de 0.01 % em massa de Sr (A) e amostra AIONbC
com adigdo de 0,025 % em massa de Sr (B)
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Fonte: Adaptado de Derin; Birol e Aybarg (2017)

A Figura 15 apresenta imagens de microscopia 6tica das 4 condigdes de
materiais com diferentes fracdes de refor¢co. Na imagem estédo indicados a presenca

das fases mencionadas € o NbC. Os mapas de EDS ajudam a comprovar a
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composicao delas, assim como facilitar a identificacdo do NbC. O qual pode ser visto
em destaque no centro da Figura 17 (A) com uma tendéncia de aglomeragdo em
alguns pontos.

Com a insergao do NbC insoluvel na liga, 0 mesmo pode se comportar como
um sitio de nucleagdo para a formacdo das fases. Agindo como um meio para
nucleacdo de mais sitios iniciais de solidificacdo e promovendo um refinamento da
estrutura. Durante o processo de solidificagdo algumas teorias mostraram que o
critério de difusividade térmica esta relacionado com a distribuigdo e localizagao final
das particulas como mostrado por Surappa e Rohatgi (1981). Segundo o autor, 0
engolfamento ocorrera quando a difusividade térmica do liquido for maior que a das
particulas de reforgo.

Na Figura 17 (A), é possivel observar uma imagem de MEV da amostra
AISNbC, onde estdo demarcadas as fases do material, ao lado estdo os espectros de
EDS dos elementos marcados em cada uma das fases. Deste modo pode-se justificar
a presenga de pequenas particulas de NbC encontradas engolfadas como visto na
Figura 15 e Figura 17. Contudo, ndo depende somente deste fator, a reagdo com a
frente de solidificagao, conforme mostrado na secg¢ao 2.5, outros mecanismos como
taxa de resfriamento, natureza da particula e potencial quimico tem influéncia,
realcando desta forma a observacdo de particulas em diversas localizacbes no
material, também presentes mais concentradas proximas ao eutético.

Uma distribuicdo de cinza ao fundo da imagem destaca-se como sendo o
elemento Al formando a fase Al-a, pequenas formacgdes aciculares ao longo do
material estdo bem demarcadas pelo elemento Fe, presente na provavel fase Fe-3. O
elemento Cu aparece em regido com tom mais claro em formas mais circulares sendo
destacado a provavel formacdao da fase Cu-©, conforme mostrado por lIrizalp e
Saklakoglu (2014). Também é possivel notar a presenga do elemento Zn disperso
homogeneamente nas fases de Al, segundo Ferreira (2017) sendo que este fato é
decorrente principalmente da grande solubilidade do Zn no Al confirmado no diagrama

de equilibrio Al-Zn.
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Figura 17 - (A) Imagem de MEV elétrons retroespalhados com aumento de 500x mostrando
as diferentes fases presentes na ligas (B) mapa EDS da imagem A do elemento Al (C) mapa
EDS da imagem do elemento Si (D) mapa EDS da imagem A do elemento Cu (E) mapa EDS da
imagem A do elemento Fe (F) mapa EDS da imagem A do elemento Nb (H) mapa EDS da
imagem do elemento Zn
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Fonte: Autoria prépria (2022)

Segundo Raj e Thakur (2018) a medida que se aumenta a fragdo de material
adicionado como reforgco ao compdsito, ocorre um possivel efeito de diminuicao da
taxa de resfriamento, devido a reducao da difusividade térmica em razdo do sistema
de materiais formado. Ou seja, encontra-se nos compodsitos a presenga da maior
quantidade do fendbmeno de rejeigdo das particulas na frente de solidificagao. O autor
também menciona que este fato, pode atuar na limitagdo da redugao do tamanho de
grao, e possivelmente tende a proporcionar 0 mecanismo de aglomeragao das
particulas. Pois em taxas de resfriamento mais baixas as particulas tém a tendéncia
de serem rejeitadas e empurradas a frente de solidificagdo, o que pode promover a
aglomeracao destes materiais.

Segundo Karantzalis et al. (2010) a aglomeragao pode estar ligada a trés
causas principais: (a) aglomeracado herdada do pd precursor que ndo dissociaram
durante a insercdo, (b) aglomerados antes da solidificacdo devido a baixa
molhabilidade em alguns pontos e (c) aglomerados provocados pela rejeicdo das
particulas na frente de solidificagdo. O autor ainda menciona que dentre as causas
plausiveis a opgao (b) € a que menos tende a ocorrer em fungdo do processo de
fabricagdo adotado, stir casting, que garante que as fases envolvidas (reforco e
liquido) expressem suas reais caracteristicas de molhabilidade.

A agao conjunta dos mecanismos mencionados anteriormente pode explicar

a tendéncia de aumento de aglomeragao, como pode ser observada na Figura 17.
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Observou-se a ocorréncia da formagao de aglomeragdes de carbonetos em algumas
regides. Porém, com base Figura 18, onde € ilustrado a presenga do NbC nos
compositos, observa-se que o NbC se encontra distribuido no material, mesmo que
em alguns pontos se tenha a presencga de aglomerados. A utilizagdo da técnica de stir
casting, possivelmente atuou de acordo com a forma mencionada anteriormente por
Karantzalis et al. (2010), reduzindo a influéncia desta causa no efeito de aglomeragao
dos reforgos.

Na Figura 18, as imagens de MEV permitem uma comparagdo das 4
condicdes de processamento do material compdsito. As setas brancas demarcam as
posicdes em que estdo alocados os reforgos. A partir destas observadas, verifica-se
que possivelmente a presenca do NbC ndo promoveu uma alteragdo na formacéao e
morfologia das fases, quando se compara a condi¢gao sem reforgo (Figura 18 (A)) com
a insercao das fragées de 5 %, 10 % e 15 %, respectivamente Figura 18 (B), (C) e (D).
A presencga das fases Al-a, aciculas de Fe-p e Cu-O© sido observadas em todos os
compositos. Esta situacao pode ser comprovada por meio da analise de DRX, que
mostra a presenca dos picos das respectivas fases em todas as condicbes. Uma
analise aprofundada sera feita na seccao 4.2.2. Além disso, a distribuicdo das fases
continua seguindo o padrao de regides onde nao ha tais particulas, mostrando que a
utilizacdo do compdsito mantém as caracteristicas do material em questido de
microestrutura e ordenamento das fases.

Conforme observado nas Figura 17, Figura 18 e Figura 25, os carbonetos
foram distribuidos pela matriz, porém sdo observados majoritariamente nas regides
de fase eutética. Como sendo o ultimo liquido a solidificar tende a apresentar o
mecanismo de ser rejeitado na frente de solidificagdo. Também é possivel perceber
que a interface de contato do NbC com a liga apresenta em poucas situagdes isoladas
a presenca de vazios ou porosidades, mostrando uma boa molhabilidade da matriz

com o reforgo.
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Figura 18 - Imagens de MEV elétrons retroespalhados mostrando a microestrutura dos
materiais fundidos, com as diferentes quantidades de reforgo todos com ampliagao de 500x
(A) AIONbC (B) AI5NbC (C) AI10NbC (D) AI15NbC

Fonte: Autoria propria (2022)

Na Figura 19 sdo apresentadas imagens de MEV das 3 condi¢des de adigéo
de reforgo (A) AISNbC, (B) AIMONDbC, (C) AI15NbC, em conjunto mapas de elementos

quimicos e analises quimicas pontuais obtidos via EDS de cada amostra.
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Figura 19 — Imagens de MEYV elétrons retroespalhados com aumeno de 100x com respectivos
espectros de EDS e analises quimicas pontuais das 3 condi¢des de reforgo (A) AISNbC (B)
AI10NbC (C) Al15NbC
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Fonte: Autoria propria (2022)
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Com base nos mapas EDS apresentados na Figura 19, é possivel perceber
por comparagao que geralmente onde é encontrado o NbC, o Mg se encontra proximo.
Isto indica ser um bom resultado, visto que o Mg foi inserido no banho em conjunto
com o NbC com a fungédo de melhorar a molhabilidade das particulas com a matriz.
Segundo Pai et al. (1995), o Mg atua na reagao 6xidos da superficie do reforgo visando
sua eliminacdo, assim melhorando sua interacdo com a matriz. Também o Mg faz o
papel na reducédo da tensao sélido-liquido, auxiliando na formacéo da interface na
superficie da particula sélida com o metal liquido e formando novos compostos.
Tamilanban e Ravikumar (2021), ao fabricarem um compodsito da matriz Al6061
reforcada com 12 % em massa de SiC, observaram que ao adicionarem Mg, o valor
de resisténcia a tragao foi melhorado. Segundo os autores uma parte deste fato se
deve a boa molhabilidade das particulas a matriz, obtida devido a presenga do Mg.

Na Figura 20, é apresentada uma imagem obtida por MEV da condigéo
AISNbC com diferentes ampliagdes, destacando a zona e a forma de interagao entre
os carbonetos e a matriz. Na imagem (A) é possivel identificar pequenas formas com
um tom mais escuro, sendo que uma delas foi realizada uma aproximag¢ao em duas
etapas de 1000x (B) e de 5000x (C). Com estas imagens é possivel comprovar a
presencga das particulas de NbC (com um tom mais claro).

Na Figura 20 (B), nota-se que as particulas estdo em alguns pontos alocadas
nas regides proximas das bordas da regido mais escura. Possivelmente esta regiao
era inteira preenchida com carbonetos, fato reforgcado pela presenca de pequenas
quantidades de particulas de NbC por toda sua regido. Contudo, supdéem-se que em
razdo do processo de corte, lixamento e polimento estas particulas podem ter se
desprendidas deixando regides vazias (SOLTANI et al., 2017). Como ja mencionado
o fato de as particulas que restaram ficaram préximas as bordas da regido escura, ou
seja, em contato com a matriz, reforgca o fato que possivelmente uma forte aderéncia
destas com o aluminio € observada. Ja nas regides centrais a maior distancia para
com a matriz inviabiliza este contato, tornando a aderéncia somente entre particulas
mais fraca e tendendo a sua separacéao quando aplicado algum esforgo.

O reduzido tamanho das particulas de NbC pode afetar diretamente a questao
de sua aglomeragao. Malaki et al. (2021) mostraram que a medida que o tamanho do
refor¢co diminui para uma escala micro ou até nanométrica a molhabilidade total com
o aluminio é dificultada, favorecendo a formacédo de aglomerados. Geralmente duas
situacdes podem prejudicar sua molhabilidade: (l) particulas pequenas possuem uma
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grande area superficial, portanto, uma grande tendéncia de aglomeragao é criada
devido a forgas interparticulas como atragéo de Van der Waals, (1) o aluminio fundido
necessita de uma maior fracdo de energia para se deformar em um raio pequeno,
desta forma dificultando dispersao unitaria das particulas em seu interior (HASHIM;
LOONEY; HASHIM, 2001).

Figura 20 — Imagens de MEV elétrons retroespalhados (A) amostra com 5 % (AISNbC) de
refor¢go aumento de 100x (B) incrustagao de NbC na matriz aumento de 1000x (C) detalhe para
as particulas de NbC e sua organizagdo em pequenos aglomerados com aumento de 5000x

Al _

»

Fonte: Autoria propria (2022)

Na Figura 21 é mostrada em detalhe uma imagem de MEV realizada por
elétrons retrospalhados das particulas de NbC com aumento de 5000x (A), e os
respectivos mapas de EDS do Nb (B) e do Ti (C). Em detalhe a imagem mostra a
formacao de uma camada hetereogénea de aciculas de Ti ao redor das particulas.
Com a camada muito préxima ou em contato com as particulas de NbC, as quais sao
marcadas como as regides brancas na area central da imagem. Este efeito mostra
que dentre os elementos que compde a liga, o Ti aparentemente € o que mais interage
com as particulas em sua unido com a matriz de aluminio. Na imagem (A) também
pode ser observado a presenga de fase intermetalica no lado direito da imagem,
correspondente a uma acicula da fase Fe-f3.
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Segundo Karantzalis et al. (2010) a formacdo desta camada € um efeito
esperado na insercao de carbonetos na matriz liquida de Al. O autor menciona que na
maioria dos casos, a presenca das particulas de NbC seja ela isolada ou aglomeradas
esta associada a formacao e crescimento de varias formacdes e fases intermetalicas.

De acordo com o diagrama binario Al-Ti, podem formar diversas fases, como
TiAl e TiAl;. Além disso, possiveis rea¢gdes podem ocorrer entre o NbC e Ti, algumas
reacoes entre o C do NbC e Ti podem vir a produzir carboneto de titénio (TiC). O TiC
qual é um carboneto que apresenta caracteristicas bem similares ao NbC, como sua
estrutura cristalina, parametro de rede e ponto de fusao. Isto reforga o entendimento
da proximidade do elemento Ti com as particulas de NbC pela grande interagao entre
estes compostos (WANG et al., 2020).

Alguns trabalhos foram realizados para entender a interagdo entre o Nb e o
Ti, como o de Li; Lei e Fu (2014), onde avaliam os mecanismos de interagao entre
eles, pela formagao in-situ de compdésitos de (Ti, Nb) C, em revestimento produzidos
por laser em matriz ferrosas. Descreveram que a variagao na relagao Ti/Nb modifica
o intervalo entre eles na energia livre de formacgéo de Gibbs, alterando o crescimento
de ambas particulas. Os autores também comentam que o TiC se forma primeiro nas
reagdes podendo atuar como um centro de nucleagao para o (Ti,Nb) C. Desta forma
€ provavel entender que o elemento Ti melhore a capacidade de formacido de
carbonetos de Ti e Nb.

Wang et al. (2020), também observaram a formacgao de algumas reagdes do
NbC com Al, Ti e Si. Além de avaliar em seu trabalho que o revestimento com base
Ti-Al-Si, o qual é reforcado com NbC forma uma boa ligacdo com o substrato de Ti.
Em analises de DRX também confirmaram a presenga das formacgdes TiAl, TiC
TisSi3 , TisAIC, e NbC.

A formagao desta camada de Ti ao redor de carbonetos também foi observada
por outros autores, usada como meio de aumentar a molhabilidade na ligacdo de
interface. Zhang; Chen e Charette (2007) observaram a formacédo de uma camada
similar no compdsito da liga Al-7 %Si (em massa) com reforgos de B4C. O autor
comenta que esta camada atua como uma barreira de protecdo na superficie,

limitando a reagdo com a matriz responsavel pela producao de interfases indesejaveis.
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Figura 21 — Imagem de MEYV elétrons retroespalhados (A) detalhe de particulas de NbC com
aumento de 5000x e seus respectivos EDSs de Nb (B) Nb e Ti (C)

Fonte: Autoria prépria (2022)

Toptan; Kilicarslan e Kerti (2010) também observarm a formagdo de uma
camada similiar de Ti na liga de aluminio AA1070 ao redor das particulas de reforgo
B4C, concluindo que houve uma melhora na molhabilidade com a matriz de aluminio.
Fato este em decorréncia da melhor interagao das particulas da camada de Ti com a

matriz liquida de Al.

4.2.1 Analise da densidade e porosidade na condigdo como fundida

Conforme mencionado no capitulo referente ao procedimento experimental no
item 3.5.5, a técnica de Arquimedes foi o procedimento utilizado, obtendo como
valores finais a média simples dos resultados. Os valores de densidade tedrica foram
obtidos por meio da regra das misturas. Esta metodologia foi utilizada considerando a
presenca da liga A380 e do NbC.

De posse destes dois dados foi possivel realizar uma estimacdo da
porosidade do material, sendo possivel também analisar como o processo afeta sua

integridade estrutural.
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A Tabela 6, mostra a comparagao entre os valores da densidade tedrica
(g/cm?) e real (g/cm?®) obtidas respectivamentes por meio da regra das misturas e
meétodo de Arquimedes, além dos valores de porosidade (%) em todas as condigdes.

Observa-se na Tabela 6 que a medida que aumenta-se a fracdo de NbC
adicionada na matriz A380 o valor de ambas as densidades elevaram. Assim como
as ligas com refor¢o mostram maiores valores em comparagdo com a condigdo sem
reforco. A ocorréncia deste fato é devido ao valor da densidade do NbC (7,82 g/cm?)
ser maior que a liga A380 (2,76 g/cm?®), a medida que aumenta-se a fragdo das
particulas de refogo o valor da densidade aumenta. De forma geral quando se
compara os valores das densidades nota-se que estdo bem préximos e alinhados,

demonstrando a homogeneidade na obtengcédo dos materiais compdsitos.

Tabela 6 - Comparagao dos valores de densidade tedrica real e porosidade das quatro
amostras, na condicdo como fundida

Densidade Densidade Desvio Desvio
Porosidade
Condigao Amostra Tedrica Real Padrao (%) Padrao
(g/lcm?) (g/lcm?) (%) ’ (%)
AIONbC 2,73 2,69 0,03 1,48 0,01
Como Fundida AI5NbC 2,98 2,90 0,08 3,11 0,03
AI1ONbC 3,24 3,13 0,09 3,42 0,03
AI15NbC 3,49 3,37 0,1 3,58 0,04

Fonte: Autoria prépria (2022)

Ao se analisar os valores percebe-se também que todas as condi¢cdes de
compositos produzidos (AIONbC, AISNbC, AIMONbC e AI15NDbC), apresentaram
valores medidos experimentalmente menores que os tedricos. A diferenca
apresentada entre a densidade real e a tedrica é devido a presencga de porosidades
no material. A utilizagcdo da técnica de stir casting embora seja efetiva, apresenta
alguns problemas em relacao a porosidade. A porosidade € inserida por meio do fluxo
turbulento na agitagdo do material fundido, além da inser¢ao constante do material de
reforco particulado que traz consigo a presenca inerente de porosidade (SINGH;
SONI; RANA, 2020). Diversos mecanismos como: pré-aquecimento do material de
reforco, utilizacdo de material desgaseificante e cuidados no modo de agitagao foram
utilizados para a reducao da porosidade. Porém, ainda observa-se sua presenca em
todas as condi¢cdes de material. Nota-se que este valor é crescente desde a condigao
sem reforco, a qual tem o menor valor, até a condicao com 15 % de refor¢go que mostra

0 maior valor.
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Embora a porosidade seja algo indesejado, os valores obtidos sdo baixos.
Sambathkumar ef al. (2017) comenta que valores até 4 % s&o considerados como
aceitaveis para produg¢ao com qualidade dos materiais compdsitos.

Resultados semelhantes foram obtidos por Alagarsamy e Ravichandran
(2019) que produziram um compdsito da matriz da liga AA7075 reforgada com TiO,,
onde os valores de densidade real ficaram menores que os tedricos devido ao fato da

porosidade observada vir a apresentar em valores até 4%.

4.2.2 Difragédo de raio X

O Grafico 7 ilustra um espectro de difragdo de raio X comparativo das
amostras na condicdo como fundida. Os resultados indicam identificacdo dos picos da
fase Al-a (PDF number 85-1327) e Si (PDF number 75-589) em todas as amostras.
Na fase Al-a o Si apresenta uma baixa solubilidade, a qual diminui com a reducao da
temperatura (TULI et al., 2021). Desta forma, ndo foi observado a formagédo de
nenhum intermetalico ou precipitado de Al-Si. Neste caso estabeleceu-se sua
presenca na forma de Al-a e como particulas eutéticas de Si.

A presenca de mais picos de NbC na condicdo AI15NbC, reforga a sua maior
presencga nas imagens de MEV e MO, comprovando a maior retengao do carboneto
no compaosito. Este fato decorre da maior concentragao de carboneto adicionada nesta
condigdo. Os picos de NbC (PDF number 38-1364) correspondem a um cristal com
estrutura cubica, e pertencente ao grupo espacial Fm-3m (225). A mesma estrutura e
picos foi observada no trabalho de Zhao; Xu e Fu (2017), ao elaborarem um
revestimento compdsito de NbC na matriz de ferro fundido.

As formacgdes com Cu observadas nas imagens de MEV e analisadas por meio
de EDS da fase Cu-8 com estrutura tetragonal (PDF number 25-12), sao confirmadas
por meio da observacao dos seus respectivos picos no difratograma. Sua presenca
aparenta ser constante em todas as amostras, a mostrar de forma aparente que o
NbC nao influéncia em sua formacéao. A presenca desta fase é tipica na constituicao
microestrutural da liga A380 conforme também abordada na literatura (LIN et al.,
2021).

Segundo a literatura algumas formacgdes de intermetalicos sao recorrentes do
elemento Fe, com destaque para a fase Fe-f de estrutura monoclinica
tradicionalmente observada em forma de aciculas (FERREIRA et al., 2020). Conforme



93

observado neste trabalho por meio de analises metalograficas e DRX encontrou-se a
presencga desta fase. Os picos da fase Fe- (PDF number 49-1499), se apresentaram
de forma constante em todas as condi¢des de compdsitos. O observagcao desta fase

também encontrada na avaliacdo da liga A319 por Salleh; Omar e Alhawari (2016).

Grafico 7 - Difratograma dos compoésitos AIONbC, AISNbC, AI1ONbC e AI15NbC na condicéao
como fundida

A - Al-a
¥r - Si
A g - Fe-p
AI15NbC % - Cu-8
N +- NbC
I} Ay #
AR LR R Y.
-
<< | AIMONBC
-
L A;gg; "N ES
@
% % @ b + ® ) K Fr ¢ e A
m A
o AISNbC
W
c #
Q 2 e A A
c o ¥ o T JL i N A g i
A A
AIONbC i
A
A
- £
b A
'gl:f;' lI "JI:’Fl'fI 'jil L 1 l‘hl)\' 1
10 20 30 40 50 60 70 80 90
20 (Graus)

Fonte: Autoria prépria (2022)

A presenca das fases no difratograma, reforcam caracterizagao microestrutural
mostrada por meio de EDS e morfologias nas imagens de MEV. Constituindo uma
avaliacao mais completa da formacgao microestrutural dos compdsitos. De modo que
a observacgao da intensidade dos picos também esta pode estar relacionado com a
maior presenca das fases em questdo no material. Acar, Acici e Guler (2019)
analisaram as fases presentes na liga A380 por meio de DRX, também encontraram
as mesmas fases deste trabalho, e algumas outras formagdes com Fe, AlsFeMgsSis,
Al45Si2(Fe,Mn)z e AIMnCu.. Porém, estas outras formagdes apontadas pelos autores
nao foram observadas neste trabalho, possivelmente em razdo na menor quantidade

de Mn e outros elementos presentes na liga A380, conforme analisado na secgao 2.1.
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4.2.3 Influéncia microestrutural do processo aplicado de stir casting e insergao do
NbC

Para que fosse possivel a identificagdo dos graos presentes na microestrutura
do material assim como as possiveis altera¢gées morfoldgicas nas fases presentes na
liga A380, provocadas pela adigdo das particulas de NbC, a técnica de ataque
eletrolitico e visualizag&o por meio da luz polarizada foi empregada.

Na Figura 22, é mostrada uma imagem que faz uma relagéo das imagens de
microscopia 6tica convencional ao lado das mesmas imagens, porém obtidas com
ataque eletrolitico e observadas sob a luz polarizada. As imagens sdo da mesma
amostra e na mesa posi¢ao, conforme comprovado pelo marcado na microindentagao
visualizado no centro da imagem. Este processo facilita a compreensdo e a
comparacao das estruturas presentes no material com suas diferentes observacgdes.

A liga sem adigao de reforgo € mostrada na Figura 22 (A — microscopia 6tica
convencional) e (E — microscopia polarizada). Ao realizar uma analise em ambas
imagens constata-se uma estrutura com tragcos de uma morfologia dendritica em
alguns pontos, e em outros pontos de grdos tendendo a forma de rosetas.
Possivelmente, este efeito deve-se a agédo do processo de agitagcdo empregado no
processo de stir casting, o qual promoveu uma quebra de estruturas formadas, e
alterando a estrutura dendritica devido a atuagao nos pontos de nucleagéo inicial da
maneira tradicional.

Ja ao se analisar as outras condi¢gdes com a inser¢ao do reforgo nas amostras
AISNDbC, AITONbC e AI15NbC, é possivel perceber uma diferenga morfolégica quando
compara-se a amostra nao reforcada. Observa-se a condigdo de formacédo das
estruturas dendriticas menos pronunciadas com o aumento da fragao de NbC. Ao se
comparar com as imagens de microscopia Otica convencional, uma pequena
quantidade de possiveis ramos dendriticos € visualizada na condicao AISNbC. Com
maior fracdo de reforgo, nota-se uma leve tendéncia de redugao ou supressao da
caracteristica de ramos dendriticos, tendendo a formagao de graos que sejam distintos
da caracteristicas dendritica.

Sethi et al. (2020) ao avaliar a morfologia do compdsito da liga AA7075

reforcada com TiB, por meio da técnica de stir casting, também percebeu uma
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mudanga de estruturas dendriticas da liga sem reforgo, para uma formagao de rosetas
depois da adigao dos reforcos.

Buscando-se a determinacdo de parametros quantitativos, a analise do
tamanho de grao foi realizada por meio da técnica dos interceptos lineares de Heyn,

de acordo com a norma ASTM E112 (2012).
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Figura 22 - Imagens por MO das amostras globularizadas nas fragées de 0 %, 5 %, 10 % e 15 %
em massa de NbC sem ataque eletrolitico (A) (B) (C) (D) e com ataque (E) (F) (G) (H)

Fonte: Autoria propria (2022)
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A Figura 23, mostra disposigao dos trés conjuntos de linhas utilizadas para a

obtencao dos valores de interceptos.

Figura 23 - Disposicao das linhas de contagem utilizadas na determinagao do tamanho de gréo
por meio da técnica dos interceptos de Heyn

Fonte: Autoria prépria (2022)

Por meio desta analise foi possivel obter os valores de tamanho de gréo das
quatro condi¢gdes de amostras. O Grafico 8 mostra os resultados obtidos para as
medi¢cdes de tamanho de grao. Constatou-se que o maior valor de tamanho de grao
ocorre para condigao sem a adigao de reforgo, porém ja com a adigdo do refinador.
Ao se comparar este valor com trabalhos em que a liga refinadora nao foi utilizada, é
possivel perceber sua efetividade. No trabalho de Ferreira (2017) a utilizagdo de
refinador de grédo promoveu uma redugao de até 4 vezes do tamanho de grao quando
comparado com amostras sem a presenca do refinador AI-5Ti-1B, o que resalta a
importancia do seu uso.

Com relacéao a influéncia do percentual de reforgos, nota-se uma reducéao de
tamanho de grdao com o aumento da carga aplicada. A diferenca mais expressiva pode
ser notada ao comparar a AIONbC com AISNbC, onde uma reducao de 34 % foi
alcangada, e com a condi¢cdo AI1ONbC obtém-se uma redugéo de 62 %. Ja quando
se compara a condicao com AISNbC com AI1ONbC constata-se que houve uma
reducdo de 21 %, fato qual demostra a maior eficiéncia do mescanismo com a
insercdo dos carbonetos em comparagao o aumento de sua carga. Porém entre os
valores de 10 % e 15 % de refor¢o ndo houve uma na redugao adicional do tamanho
de grao, ficando os valores constantes dentro da margem de erro. Mostrando que ha
um valor limite do efeito do reforgco sobre a redugao efetiva no tamanho de grao.
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O fato do tamanho de grdo diminuir conforme aumenta-se fracdo de reforgo
possivelmente esta associado ao efeito nucleante proporcionado pela interacdo dos
carbonetos com o Ti e a matriz aluminio (MAZAHERY; SHABANI, 2012). Ao se aplicar
a técnica de stir casting para favorecer a distribuicdo uniforme das particulas no
material, faz com que esta redu¢cdo do tamanho de grado seja encontrada em todo
material, reforgando os baixos valores de desvio padrao encontrados.

Liu e Han (2021) mostraram em sua pesquisa que possivelmente o efeito de
nucleacao favorecido pela inseragcao de particulas, pode estar relacionado com um
maior numero de sitios de nucleagédo, assim como a presenga da formagéao AlzTi.
Neste trabalho, sua presenca pode estar associada a formagao da camada constituida
majoritariamente de Ti ao redor das particulas de NbC. Sendo assim, pode ser um
dos provaveis mecanismos que atuaram na redugao do tamanho de grao a partir da
presencga das particulas de NbC na liga A380.

Mazahery e Shabani (2012) ao produzirem um compaosito com a liga A356
reforcada com SiCnp por meio da técnica de stir casting, perceberam resultados
similares. Uma reducado do tamanho de grdo com a inser¢ao de carbonetos foi
inicialmente percebida, com a tendéncia de estabilizagao apds a insercdo de maiores
concentragdes de SiC. O autor ainda comenta, assume-se que a dipersao uniforme
das nanoparticulas possivelmete atua na interagdo com outros mecanismos e desta

forma resultando em uma microestrutura mais refinada.
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Grafico 8 - Tamanho de grao (um) das amostras na condicdao como fundida obtido por meio da
técnica de interceptos de Heyn
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Fonte: Autoria prépria (2022)

Uma situagao similiar foi encontrada por Zhu et al. (2020) em que a adigao de
SiC na liga matriz AI6082 por meio da técnica de stir casting provocou uma redugao

no tamanho de grdo médio do material.

4.3 Avaliagao dos parametros do processo de tixoconformagao dos
compositos A380/NbC

Nesta secgao serao apresentadas as analises dos materiais compositos apos
a tixoconformacdo. A influéncia do NbC na globularizacdo e as transformagdes

morfolégicas e microestruturais apds a tixoconformacgao.

4.3.1 Analise da densidade e porosidade apés a tixoconformacéao

Na Tabela 7 sdo mostrados os valores de densidade téorica e real, e sua
comparagao com a densidade das amostras. Percebe-se um aumento da densidade
e reducao da porosidade com o aumento no percentual de NbC.

Ao se analisar os valores de densidade das amostras apds o processo de
tixoconformacgao, é possivel perceber um similiar aumento gradual em seus valores

conforme se elevou a fragcao de reforco, assim como ocorreu nas amostras fundidas.
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Ao se comparar estes valores de densidade com a condi¢cido fundia, mostrados na
seccgao 4.2.1, nota-se um aumento gradual da densidade. Também percebe-se uma
reducao dos valores de porosidade encontrados em todoas as condigdes.

A observacgao da reducio da porosidade e aumento dos valores de densidade
observados neste trabalho, também foram encontrados no trabalho de Ali et al. (2021).
Em que foi realizado a produgédo do compasito da liga A356 reforgada com nanotubos
de carbono pela técnica stir casting, e aplicado o processo de tixoconformacéo.
Andlises de seus resultados mostraram um aumento da densidade das amostras em
diferentes posi¢cdes do corpo de prova, se comparada com a condigao como fundida.
Os autores ainda mencionam que este efeito se da pela caractersitica tixotrépica das
estruturas nao dendriticas. Juntamente tem-se a reducao da porosidade por meio dos
mecanismos de engrosamento do Al-a e compactagao da microestrutura (POLA et al.,
2008).

Tabela 7 - Comparagao dos valores de densidade tedrica real e porosidade das quatro
amostras, na condicdo tixoconformada

Densidade Densidade Desvio Desvio
Porosidade
Condigéo Amostra Tedrica Real Padrao %) Padrao
(g/cm?) (g/cm) (%) ’ (%)
AIONbC 2,73 2,71 0,34 0,72 0,13
Tixoconformada AISNbC 2,98 2,96 0,14 0,68 0,05
AlI1ONbC 3,24 3,21 0,36 0,90 0,11
Al15NbC 3,49 3,46 0,13 0,92 0,04

Fonte: Autoria prépria (2022)

Tuli et al. (2021) em seu tralbaho produziu um compésito da liga de aluminio
LM25 refogcada com SiC e aplicou o processo de tixoconformagao em diferentes
temperaturas sendo elas de 590 °C, 600 °C e 610 °C. Seus resultados mostraram que
as amostras tixoconformadas quando comparadas com a condigdo como fundida
apresentam maiores valores de densidade, assim como também a porosidade ficou
menor apods a tixonconformagédo em todas as condigdes. A temperatura de 590 °C
empregada pelo autor foi a que apresentou os maiores valores de densidade e

menores valores de porosidade dentre todas as condigdes.
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4.3.2 Influéncia do NbC na globularizagdo da liga A380

O tratamento térmico de globularizagao realizado a 562 °C por 90s (60 % de
fracdo sdlida) tem por finalidade de compreender a influéncia do NbC sobre a evolugéo
morfolégica dos compadsitos quando submetido ao estado semissolido. As amostras
tratadas foram posteriormente analisadas metalograficamente por meio de
microscopia 6tica com luz polarizada e convencional.

Na Figura 24 sdo mostradas imagens obtidas por microscopia otica
convencional e por luz polarizada das amostras ap6s o processo de globularizagdo. E
possivel perceber a formacgao de estruturas de Al-a (regido mais clara) circundadas
pela fase eutética.

Uma avaliagao visual nas microestruturas de forma geral permite identificar a
tendéncia de formagdes mais globulares com uma menor quantidade de bragos nas
formacodes de rosetas, a medida que se aumentou a fracdo de reforco. Além disso,
comparando-se a amostra AIONbC com a amostra AI15NbC percebe-se uma redugao
no tamanho das regides de mesma cor na metalografia com polarizagéao. Este fato

significa que houve uma redug¢ao no tamanho de grao do material.
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Figura 24 — Imagens por MO das amostras globularizadas nas fragoes de 0 %, 5 %, 10 % e
15 % em massa de NbC sem ataque eletrolitico (A) (B) (C) (D) e com ataque (E) (F) (G) (H)
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Para quantificar as microestruturas obtidas realizou-se a medida do tamanho
de célula dendritica (DCS), por meio das imagens de metalografica otica
convencional, e tamanho de grao (GS) por meio de imagens sob luz polarizada. Uma
relacdo da razao entres os dois fatores foi realizada para comparar a interagcao entre
ambas microestruturas obtidas. Também se realizou a determinag&o do fator de forma
(SF) e do Rheo Quality Index (RQI), os quais sdo fundamentais na analise do
comportamento semissélido. Na Tabela 8, apresenta-se um resumo da caracterizagao
microestrutural, onde sdo apresentados os valores médios de DCS, GS, razao
DCS/GS, SF e indice RQI.

Tabela 8 — Valores médios de DCS, GS razao DCS/GS, fator de forma e indice RQIl das
amostras globularizadas (média+ desvio padrao)

Amostra DCS (um) GS (um) DCS/GS SF RQl
AIONbC 101 + 8 176 + 13 0,57 0,45+ 0,02 0,26 £ 0,05
AI5NbC 78+ 9 125 + 4 0,63 0,43+ 0,01 0,27 + 0,05
AI1ONbC 76 + 4 112+ 4 0,68 0,51+ 0,02 0,35 + 0,02
AlI15NbC 74 £ 2 106 + 9 0,70 0,46 + 0,04 0,32 + 0,03

Fonte: Autoria prépria (2022)

Ao se analisar o DCS das amostras globularizadas nota-se uma redugao entre
a amostra nao reforcada para com a condigdo AISNbC. Porém, entre as condicbes
com 5 %, 10 % e 15 % n&o ha uma diferenga significativa, ndo sendo possivel
confirmar a influéncia do NbC no refinamento de grdo da fase Al-a apds a
globularizagéo, conforme se variou a porcentagem de reforgo. Ja na analise do GS,
da condi¢cao sem reforgo percebe-se que houve uma redugéo para a condigado com 5
% de NbC, e uma estabilizagao de seu efeito apds a insercéo de 10 %.

A reducédo dos valores de GS das amostras globularizadas estado ligados a
influéncia do NbC e suas interagbes com os elementos presentes na liga no estado
fundido, conforme foi avaliado na seccéo 4.2.3. Também, pode estar relacionada com
a manutencao da camada majoritaria formada por Ti, conforme observada ao redor
das particulas de NbC. Mesmo que o contato entre o NbC e matriz seja incoerente, a
camada formada ao redor poderia ser uma das analises observadas na redugao do
tamanho de grao.

E perceptivel um incremento na razdo dos valores entre DCS/GS com o
aumento na fragdo de NbC. Segundo Ferreira (2017) e Torres e Zoqui (2020), quanto
mais longe da unidade este valor, maior sera a interagao entre as particulas soélidas

quando material for submetido a compressao. Ou seja, quanto mais proximo de 1
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menor o0 numero das estruturas observadas sob microscopia ética convencional, que
se encontrardo interconectadas tridimensionalmente. Apesar de nenhuma amostra
alcangar o valor de 1, o que indicaria uma estrutura completamente globular, uma
reducao de 22,8 % na conexao das estruturas foi alcangada com a inser¢cao de 15 %
de NbC, em comparacédo com a condi¢ao sem reforgo.

Uma comparagéo entre os valores do SF, revela que ha uma tendéncia de
melhoria com a incremento na porcentagem de NbC. Entretanto ndo ha uma diferenga
significativa entre as condigbes com reforgo, pois os valores com seus respectivos
desvios padrdes encontram-se muito préximos. A dificuldade em promover uma maior
circularidade com a insercéo do elemento reforcante € comentada na literatura. No
trabalho de Abdelsalam et al. (2015) um efeito similar foi encontrado, este pois a
adicdo de Al203 ndo promoveu uma alteragao no fator de forma se comparado com a
liga A356 sem reforgo.

As amostras apresentaram um aumento maximo do RQI em torno de 30,7 %
na condicdo com 10 % de NbC, acima deste valor houve uma pequena queda.
Resultados similares foram encontrados por Ferreira (2017) e Salleh et al. (2013),
ressaltando a importancia da redugéo do tamanho de grao na obtengédo de materiais
com boas caracteristicas tixotropicas. Desta forma nota-se a grande influéncia do
processo de refino quimico de grao aliado ao processo de stir casting para a obtengao

de um material com menor tamanho de grao.

4.3.3 Alteragdes morfolégicas e microestruturais apos a tixoconformacgao

Para a analise da influéncia da insercdo do NbC na microestrutura e
morfologia das amostras apds a realizagao do processo tixoconformacao foram feitas
imagens de MEV e analise de EDS. Na Figura 25 sao ilustradas imagens obtidas por
de MEV das quatro condigdes de amostras sendo elas AIONbC, AI5SNbC, AI1ONbC e
Al15NDbC.

Com base na Figura 25 ¢é possivel verificar formagdes cinza mais escuras ao
fundo da fase Al-a, circundadas pelo eutético de Al-Si, outras formagdes quais seriam
as fases intermetalicas como ja mencionado anteriormente. Ao se observar a fase Al-
a, constata-se sua morfologia globular, diferente a estrutura dendritica observada
antes do processo de tixoconformacdo (Figura 18). Apds a realizacdo da
tixoconformacao nao foi constatada a retengao de liquido no interior da fase Al-a (do
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inglés entrapped liquid). Birol e Birol (2008) ao avaliarem a tixoconformacgéao de ligas
Al-Si-Cu-Fe, também observaram a auséncia destas situagdes, comentando sobre o
bom processamento efetuado.

A presenca de liquido retido € algo indesejavel para a tixoconformagao. Pois
no processamento semissoélido sua ocorréncia no interior das formacgdes de fase Al-a
vem a dificultrar o processo de lubrificacdo, essencial no comportamento tixotropico
durante a tixoconformacao (SALLEH; OMAR; ALHAWARI, 2016).

Nas amostras fundidas ilustradas nas Figura 15 e Figura 18, uma grande
quantidade de formagdes aciculares, grandes e interconcetadas séo visiveis. Ja na
condigao tixoconformada, estas formagdes da fase intermetalica Fe-f3, aparecem em
menor quantidade e com sinais de fragmentagdo, como é destacada nas marcagoes
da Figura 25. Possivelmente este efeito esta ligado com a fragilidade destas
formacdes que ao serem pressionadas durante a tixoconformacgao, quebram-se em
menores fragmentos. Se observou que este efeito foi intensificado nas amostras com
o aumento da fragdo de NbC. Alhawari et al. (2017) avaliaram os efeitos
microestruturais do processo de tixoconformagado aplicado na liga Al-6Si-3Cu, e
também perceberam alteragbes. Uma reducédo geral do tamanho das fases
intermetalicas foi observada além disso, constatou-se uma fragmentagao das aciculas
da fase Fe-f3.

Na Figura 25 se constata a presenca do NbC, os quais estdo indicados por
setas. Na parte inferior das imagens (B), (C) e (D) esta alocado o EDS de mapa do
Nb confirmando a presenca e localizagdo do NbC. Nota-se que mesmo na condigcéo
com 15 % de reforgo, ndo ha uma aglomeragdo massiva do carboneto, constatando
um provavel efeito do processo de tixoconformagao na melhoria da distribuicdo dos

NbC na matriz.
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Figura 25 - Imagens de MEV elétrons retroespalhados mostrando a microestrutura dos
materiais tixoconformados com as diferentes quantidades de reforgo todos com ampliagao de
500x (A) AIONbC (B) AI5SNbC (C) AI1ONbC (D) Al15NbC com mapas de EDS mostrando a
distribuicdo do Nb

@ amee X @) Aeee |

Nb Lad Nb Lal
AIMONbC Al15NbC

AISNbC

~>0mm | ~>0m

Fonte: Autoria propria (2022)



107

Na Figura 26 é possivel visualizar a comparacao do efeito da tixoconformagéo
na morfologia do Si presente na fase eutética, com as amostras de 5 % e 15 % de
NbC.

Figura 26 - Imagens de EDS dos mapas de Si nas amostras AISNbC fundida (A) e
tixoconformada (B) e AI1ONbC fundida (C) e tixoconformada (D)

Si Kol Si Ko

Al15NRC

Al15NbC

Fonte: Autoria prépria (2022)

Como se observa na Figura 26 as particulas de Si eutético nas amostras
tixoconformadas apresentaram um arrendodamento, quando comparadas com a
condigao fundida. Segundo Salleh; Omar e Alwahari (2016), que observaram o mesmo
efeito na tixoconformacao de ligas A139, as particulas de Si arredondadas estéo
relacionadas com o processo de tixoconformagao. Além disso, as pequenas e finas
particulas de Si estado relacionadas com o efeito do Fe durante a tixoconformagao. A
as interfaces da fase Fe-p se nucleiam fase de aluminio primario Al-a, e o liquido ao
redor sdo os locais para nucleagao do eutético Al-Si em ligas hipoeutéticas. Esta
situacao aliada a aplicagao da forga de tixoconformacgéao favorece o refino do eutético
Al-Si. Em razao do Al-a estar mais proximo na aplicagao da forca, é esperado que o
fluxo entre as formacdes de Al-a mude da condi¢cao de laminar para turbulento, o que

leva a mudar a morfologia das particulas de silicio eutético de estrutura dendritica para
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estrutura arredondada. A explicacdo assim como um esquema detalhado deste

processo pode ser encontrado no tranalho de Boostanie e Tahamtan (2010).

4.4 Analise comparativa da dureza dos compdsitos antes e posteriormente ao

emprego da tixoconformagao

Com a finalidade de avaliar e compreender a mudanga na dureza ocasionada
pela insercdo do NbC na liga A380 e suas alteragbes apds o processo de
tixoconformacéo realizou-se o ensaio de dureza Rockwell B. No Grafico 9 é
demostrado a comparacao de valores médios obtidos nas quatro amostras no estado
como fundida e tixoconformada.

Com as amostras em estado fundido é perceptivel um incremento nos valores
de dureza a medida que a fracido de do reforco de NbC foi elevada. A partir da amostra
sem refor¢co, houve um aumento de 47 %, 55 % e 58 % respectivamente para as
condicdes AISNbC, AITONbC e AI15NbC.

Ap0ds a realizagao da tixoconformagao constatou-se o aumento na dureza em
todas as condicdes, quando comparada a condicdo sem aplicacdo do processo. Ao
se comparar a amostra AIONbC tixoconformada com as demais condicoes
tixoconformadas AISNbC, AI1ONbC e AI15NbC, observou-se um aumento na dureza
de respectivamente 19 %, 32 % e 41%.

Este aumento observado no valor da dureza € relatado na literatura
relacionada a materiais compositos com insergao de carbonetos por diversos métodos
de manufatura, como no trabalho de Kumar et al. (2019). Em que se produziu o
composito com a liga AA7075 reforgada com NbC por processamento por friccéo
agitacao. Os autores relacionaram o mecanismo de Orowan e a relagao de Hall-Petch
como sendo as razdes para 0 endurecimento do compasito.

Mazahery e Shabani (2012) também perceberam que o valor da dureza da
liga A356, € menor em relagcdo ao compodsito formado com a inser¢dao das
nanoparticulas de SiC. O autor menciona que este aumento pode ser atribuido ao fato
de os reforgos atuarem como barreira a movimentacdo das discordancias.
Relacionaram também que este aumento de dureza também pode estar relacionado
com a reducao no tamanho de grao obtido.

Em seu trabalho Sekar e Vasanthakumar (2020) produziram um compdsito

hibrido da liga Al6063 reforcada com SiC/ZrO2 pela técnica stir casting e aplicaram
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o processo de tixoconformacgao. Os resultados demonstraram que houve um aumento
da dureza com o incremento na fragao de reforgos. Os autores também mostram que
apos o processo de tixoconformagao houve um aumento do valor da dureza em todas
as condicdes. Este resultado € muito proximo ao encontrado neste trabalho, em que
a tixoconformacao promoveu um pequeno aumento na dureza, apesar de estar dentro
da faixa de desvio padrdo em algumas amostras. Segundo os autores a explicagéo
deste fato deve-se a redugdo de tamanho de grdo, e a distribuicdo uniforme de
particulas apds o processo de tixoconformacdo que atuariam como barreiras ao
movimento das discordancias.

O mesmo efeito de redugdo de tamanho de gréao foi obtido neste trabalho,
como mostrado na secgao 4.2.3, aspecto que argumenta o aumento nos valores de
dureza obtido apds a insergao do NbC.

Srivastava e Chaudhari (2018) explicaram em seu trabalho que os
mecanismos atuam em conjunto para o aumento da dureza. A redugéo do tamanho
de grao € sustentada por meio da relagdo de Hall-Petch e o endurecimento pela
insercdo dos reforcos como obstaculos no movimento das discordancias. Ambos
fatores aliados a uma uniforme distribuicdo das particulas sao os principais
mecanismos que atuam no aumento de dureza observado em compdsitos.

Por outro lado, além do tamanho de grdo e as particulas de reforgo, a
densidade e a porosidade demonstram ter um efeito na dureza do material compésito.
Ao se comparar a porosidade, conforme vista na seg¢édo 4.3.1, nota-se que, a maior
densidade e menor porosidade, obtidos na condicdo tixoconformada, estdo
diretamente relacionados com os maiores valores médios de dureza. Akbar et al.
(2020) ao avaliarem compdsitos da liga Al6061 com diversos reforgos, perceberam
também uma relagao entre a menor porosidade e aumento dos valores de dureza nos

compositos.
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Grafico 9 - Comparacao dos valores de dureza Rockwell B dos compésitos antes e apés o
processo de tixoconformagao
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Contudo, ao se avaliar as amostras entre as condi¢cbées como fundida e
tixoconformada nota-se que a diferenca nao foi significativa na condigdo AISNbC, com
valores muito préximos também na condigdo AI1ONbC. Os valores de desvio padréao
da condicdo como fundida sdo maiores demonstrando uma maior diferengca na
microestrutura do material. J& quando se analisa a condigdo tixoconformada os
valores de desvio padrao sédo menores. Estes valores de desvio reduzido demonstram
uma maior homogeneidade entre as condi¢des apds o processo de tixoconformagao.
Apesar de na condicdao AIONbC ser observada uma elevagao nos valores da dureza
além do desvio padrao, de forma geral devido ao grande desvio padrao das amostras
fundidas, nao é possivel demonstrar uma diferenca significativa e uniforme em relagao

a condigao tixoconformada.
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4.5 Ensaio de desgaste abrasivo

O ensaio de desgaste por abrasao foi realizado seguindo o procedimento “D”
da norma ASTM G65 (2010). As amostras foram analisadas a cada 10 min até se
completar o tempo total de ensaio de 30min, obtendo os valores de perda de massa
e imagens nestes periodos.

Na Fotografia 5, sdo apresentadas imagens da superficie das amostras
fundidas e tixoconformadas removidas do ensaio abrasivo, na condi¢do inicial e apos
10 min, 20 min e 30 min. Inicialmente & possivel perceber nas amostras as marcagoes
de pontos mais escuros, caracterizados como sendo os carbonetos, como na imagem
(A) onde aparecem distribuidos por toda a amostra. Conforme se tem o
prosseguimento do ensaio a marca feita pelo processo abrasivo fica cada vez mais

nitida e maior, mostrando a maior perda de massa com o tempo.

Fotografia 5 - Evolugdo da marca provocada pelo ensaio de desgaste abrasivo na amostra
AI15NbC fundida (A) e tixoconformada (B) nos tempos de 0 min, 10 min, 20 min e 30 min de
ensaio

Fonte: Autoria propria (2022)

O Grafico 10, apresenta a perda volumétrica de material das quatros
condi¢cbdes de material, sendo com os tempos de 10 min, 20 min e 30 min no ensaio
de desgaste abrasivo por roda de borracha. Foi encontrado como esperado, um

aumento na perda de volume com o aumento no tempo de teste. Nota-se que nos
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primeiros 10 min do teste todas as amostras na condicdo como fundida, independente
da concentracdo de NbC ndo apresentaram perdas volumétricas com diferencas
singnificativas entre elas. Ja no caso das amostras tixoconformadas, uma pequena
reducéo na condi¢cdo AI15NDbC é perceptivel.

Neste periodo primario o desgaste abrasivo é caracterizado pelo processo de
estabilidade, associado ao contato entre a roda de borracha, as particulas abrasivas
e a superficie das amostras. Além disso, nesta etapa € destacado que as superficies
das amostras apresentaram um destacamento de reforco. A ocorréncia deste fato
pode estar relacionado a fragilizagdo da molhabilidade dos aglomerados com a matriz,
durante a usinagem, corte e preparagado metalografica (SOLTANI et al., 2017). Nestas
etapas a regido central dos aglomerados, sem contato direto com a matriz, pode vir a
apresentar uma menor molhabilidade e desta forma destacar-se, deixando vazios na
amostra semelhantes a poros. Esta condicdo também foi observada nas analises
metalograficas dos compdsitos na condi¢ao fundida, em que a presenca de vazios
com resquicios de NbC foi perceptivel por meio de analises de EDS.

Com o aumento do tempo de desgaste para 20 min, em geral as amostras
nao reforcadas mostraram uma grande diferenca na perda volumétrica em relagao a
condigdo com 15% de NbC na condi¢ao fundida. Com as amostras tixoconformadas
houve um incremento desta diferenca, porém, notou-se uma maior reducao da perda
volumétrica com o aumento das particulas de NbC. Contudo, nos tempos de 10 min e
20 min a amostra AISNbC, fundida e tixoconformada ndo mostrou uma grande
diferenga na perda volumétrica em relagdo a amostra AIONbC.

Na parte final do ensaio aos 30 min, verificou-se que entre as condi¢des
fundidas AI1TONbC e AI15NbC, nao foi perceptivel uma reducgao significativa na perda
volumétrica. Ja com as mesmas fragdes de reforgo nas amostras tixoconformadas é
possivel perceber uma reducao da perda em volume.

Ao se comparar os compositos como fundido e tixoconformado percebe-se
um aumento na perda volumétrica de quase todas as condigdes. Contudo, um ponto
destaca-se na amostras AI15NbC, onde o menor valor da perda volumétrica é
encontrada na condig¢ao tixoconformada em relagdo a fundida. Em todas as outras
amostras a condigao tixoconformada apresentou maior perda. Estes resultados
podem estar relacionados a frgamentagcdo da fase dura e fragil Fe-B, apds a
tixoconoformacao. Sua formacao inteirissa pode ter contribuido com o menor valor de

perda volumétrica na condi¢cdo fundida. Pois segundo Chotéborsky et al. (2019)
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grandes fases fortemente ligadas a matriz podem fraturar particulas abrasivas
reduzindo assim o desgaste. Ja no caso da condigédo tixoconformada AI15NbC a
menor perda volumética pode estar relacionada com a maior quantidade de NbC e

sua melhor distribui¢cdo, dificultando o processo de desgaste.

Grafico 10 - Variagao na perda volumétrica nas 4 condi¢gées (AIONbC, AISNbC, AI1ONbC e
AI15NbC) na condigao como fundida e tixoconformada (tixo) testadas no ensaio de desgaste
por abrasdo nos 3 periodos de tempo (10, 20 e 30 min)
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Fonte: Autoria propria (2022)

A influéncia da temperatura de processamento semissélido e a fragcao sélida
no desgaste de compdsitos de matriz de aluminio tixoconformado, tem sido
estudadas. Jiang et al. (2018) produziu um compadsito da liga Al7075 reforcada com
SiC por meio do processo de agitacdo ultrassdnica seguido do processo de
tixoconformacéo, e avaliou a resisténcia ao desgaste. Seus resultados mostraram que
a utilizacdo de uma maior fragao solida, resulta em uma melhora na resisténcia ao
desgaste. Segundo os autores a deformagao plastica dos graos solidos € mais severa
em baixas fragdes liquidas, o que permitiu a ocorréncia de mais discordancias nos

graos solidos. Estas discordancias podem ajudar na resisténcia ao desgaste. Os
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melhores valores de resisténcia foram alcangcados com uma fragdo sélida proxima a
utilizada neste trabalho, salientando a importancia da escolha de parametros do
processo.

Apesar ndo ocorrer uma mehora uniforme na perda volumétrica apds a
tixoconformacéao, a condigdo AI15NbC apds os 30 min concorda com os resultados o
obtidos na literatura. Saghafian et al. (2020) mostraram uma redugdo no desgaste
alcancada ap0ds a aplicacao do processo de tixoconformagao do compésito Al com 20
% em massa de Mg»Si. O autor ainda relata que a explicagao para este processo pode
ser atribuida a alguns fatores microestruturais como: formagéo da morfologia globular
do Al-a, modificagdo do eutético de Si e das fases intermetalicas ricas em Fe.

Para entender a variagéo do desgaste ao longo do tempo realizou uma analise
da taxa de desgaste. A Tabela 9 mostra uma comparagao dos valores obtidos da taxa
de desgaste de cada amostra ao longo de tempo de ensaio, e uma média como valor
final de taxa de desgaste. Pode ser verificado que ha uma redugdo na taxa de
desgaste média com o aumento na concentracdo de NbC, e também no tempo. A
reducéo na taxa de degaste com o acréscimo no tempo de ensaio, esta provavelmente
ligada ao efeito explicado por Rakshat et al. (2020), onde o aumento na dureza
superficial esta relacionado com o aumento da taxa de deformacgao durante o teste.
Este fato promove uma reducio na area real de contato entre as superficies, o que
leva a uma reducao na taxa de desgaste.

Por outro lado, foi observado que concomitante com o aumento na
concentragao de NbC, houve uma reducéo na taxa de desgaste e perda volumétrica.
Este fato esta diretamente relacionado com o incremento na dureza do compdsito,
apesar da ocorréncia do desprendimento das particulas e seu efeito nos mecanismos
de desgaste.

Em todas as amostras fundidas, no periodo inicial de teste (10 min), todas as
taxas de desgaste sao superiores a 21 mm?3/min, reduzindo com o aumento de NbC.
Por outro lado, com o aumento no tempo de teste a taxa de desgaste diminuiu para
todas as concentragdes de NbC. Apds 30 min de teste a menor taxa de desgaste
encontrada foi de 18,75 mm3/min na condicdo AI15NbC, mostrando a maior diferenca
(5,7 %) em relagao a liga nao reforcada. Além disso a condigdo com 15 % de reforgo
mostrou a menor taxa de desgaste média, com uma reducgao de 5,5 % em relagao a
amostra AIONbC.
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Ja apds os 10 min iniciais das amostras tixoconformadas, encontra-se uma
taxa de degaste 30,17 mm3/min na amostra AIONbC, com uma reducéo de valores a
medida que se aumenta a fracado de NbC. Observando o valor de 22,34 mm3/min na
condicdo AIM15NbC, uma diferenca de aproximadamente 35,05 %, taxas estas que
ainda ficam acima dos respectivos valores da condicio fundida. Em 20 min de ensaio
um comportamento similar € encontrado nas amostras AIONbC, AISNbC e AI1TONbC
porém, na amostra AI15NbC a taxa de desgaste ja é inferior a encontrada na situagao
como fundida. Ao final do ensaio em 30 min, as condigdes (AIONbC, AISNbC e
AIMONbC) apresentaram um padrao semelhante aos 20 min, ou seja, uma reducao na
taxa de cada amostra, e os valores de suas respectivas taxas de desgaste da
tixoconformacéao superior ao da situacdo como fundida. Contudo, a amostra AI15NbC
apresentou uma redugao ainda maior na taxa de desgaste em relacao a condigao
fundida.

De forma geral a insergéo das particulas de NbC promoveram uma redugéo
nas taxas de desgaste. Na literatura ha diversos trabalhos como os sintetizados na
revisao de Kala; Mer e Kumar (2014), que mostram uma redugao na perda volumétrica
e na taxa de desgaste com a insergédo de carbonetos como reforgo na matriz de Al.

Diversos fatores sao estudados como modificadores das taxas de desgaste.
A quantidade e distribuicdo das particulas sdo alguns dos principais responsaveis.
Porém, a resisténcia ao desgaste é amplamente afetada pela resisténcia da interface
entre as particulas e a matriz. Desta maneira se as particulas estiverem bem aderidas
a matriz, durante o processo abrasivo a matriz de Al no entorno sera desgastada, e
de forma geral a taxa de desgaste sera controlada pela taxa de desgaste das
particulas até que estas se desconectem (KORKUT, 2004). Entretanto, devido a
complexidade dos mecanismos de desgaste, ndo estabeleceu-se uma relagao geral
entre os parametros encontrados no processo, fatores microestruturais e a resisténcia
ao desgaste dos compdsitos (ALPAS; ZHANG, 1992).

Portanto, em uma média a taxa de desgaste encontrada para as amostras
tixoconformadas é superior a encontrada nas fundidas. Possivelmente este fato pode
estar ligado com caracteristicas microestruturais. Uma vez que, em uma relagédo com
a dureza mostrada na seccao 4.4, as amostras tixoconformadas tiveram um aument.
nao sendo possivel determinar uma relagao direta com o desgaste. Birol e Birol (2008)
ao avaliarem propriedades de desgaste de ligas AISiCuFe tixoconformadas,

perceberam uma maior influéncia das propriedades microestruturais. Os autores
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comentaram que, a partir do desempenho das ligas Al-Si tratadas termicamente e
tixoconformadas o desgaste é governado principalmente pelo tamanho e distribuigdo

das particulas grosseiras de Si, e que o impacto da dureza é apenas secundario.

Tabela 9 - Comparagao da taxa de desgaste (mm?*/min) das quatro amostras ao longo dos
tempos de ensaio com a média final na condi¢cdo como fundida e tixoconformada

Taxa de Taxa de Taxa de Taxa de
Amostra Tempo Desgaste Desgaste Desgaste Desgaste
(min) (mm?3/min) (mm?3/min) (mm?3/min) (mm?3/min)
AIONbC AI5SNbC AIMONbC AI15NbC
10 23,46 21,69 22,59 22,22
Como Fundida 20 21,10 21,72 20,33 19,87
30 19,89 20,30 19,17 18,75
Média 21,48+1,82 2123+0,81 20,70+ 1,74 20,29 + 1,78
10 30,17 27,89 26,12 22,34
Tixoconformada 20 25,70 24,56 22,73 19,28
30 23,13 22,36 20,22 17,48
Média 26,34 + 3,56 24,94 + 2,79 23,02 +2,96 19,70+ 2,45

Fonte: Autoria prépria (2022)

Para caracterizar os mecanismos que definem o processo de desgaste nos
compositos, realizou-se uma analise da superficie, por meio da técnica de
perfilometria 6tica. Na Figura 27 sdo mostrados os perfis tridimensionas e lineares de
degaste das amostras apds o ensaio de desgaste abrasivo em roda de borracha. Nota-
se a formacéao de picos e vales com a formacao de ranhuras continuas, e a presenca
de alguns buracos que aparecem com o aumento na fracdo de NbC. De forma geral
nota-se um aumento das irregularidades presentes na superficie das amotras com o
aumento da porcentagem de NbC. Uma uniformidade no perfil longitudinal da
condigdo AIONbC, é perceptivel. Ja no caso da amostra AI15NbC uma grande
diferenga é observada, com uma desirregularidade dos perfis.

O perfil longitudinal de picos e vales pode ser visto de forma macroscépica
nas amostras conforme é mostrado na Fotografia 5. Segundo Ribas (2019) a formacéao
deste perfil esta relacionado as particulas de areia que ao serem pressionadas contra
uma superficie, provocam o escoamento do material abaixo dela formando cristas
laterais. Estes vales formados na amostra tornam-se regides mais sucetiveis ao
desgaste pela acumulacao de abrasivo assim como pelo acumulo posterior de danos
durante a realizagédo do ensaio.

Na Figura 27, é possivel observar os perfis longitudinais da superficie no eixo
“Y”, realizados no centro a imagem.Percebe-se a formagao de perfis mais irregulares
a medida que a concentragcao de NbC aumenta, principalmente devido a formacéao de
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buracos promovidos pelo desprendimento das particulas de reforgo. Estas ocorréncias
observadas anteriormente sao diferentes da condicdo AIONbC, onde suas dimensbes
sdo menores. Por ndo haver a presencga dos carbonetos, sua origem esta ligada com
possiveis poros que se formaram, e tiveram um incremetno em seu tamanho apoés o
desgaste, pela concentragcédo na retirada de material. Além disso uma irregulariade
dos picos e vales é visivel nas condicdes com NbC principalmente na condigao
AI15NbC. Nesta condicdo possivelmente este efeito deve-se a concentracdo de
particulas que ao serem arrancadas, desprendem consigo uma grande volume de
material, fragilizando a superficie e aumentando o desgaste. J& em outras regides
com uma melhor distribuicdo das particulas de reforgo, este fato estaria ligado a
promogao de uma maior resisténcia ao desgaste e por consequéncia dificulta a perda
de material. Pois segundo Chotéborsky et al. (2019) a profundidade de indentagéo
provocada pelas particulas abrasivas é reduzida por fases de reforco duras, e se a
distancia média livre entre elas for menor que o tamanho das particulas abrasivas.

No perfil da amostra AI15NbC mostrada na Figura 27 (D),percebe-se a
formagdo de alguns buracos, causados principlamente pelo destacamento dos
reforcos. Nestas amostras também ocorrem na superficie a formagao de micro cortes
e micro ranhuras, devido a abrasdo (KANTHAVEL; SUMESH; SARAVANAKUMAR,
2016).
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Figura 27 - Perfil tridimensional de desgaste das amostras (A) AIONbC (B) AISNbC (C)
AIMONbC (D) AlI15NbC no estado como fundida apds o ensaio de desgaste por abrasao em roda
de borracha com perfil linear da superficie obtido na regido central da amostra no eixo "Y"
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Fonte: Autoria propria (2022)

As analises de perfilometria 6tica também foram realizadas apds a realizagao
do processo de desgaste abrasivo das amostras tixoconformadas.

Na Figura 28 sao ilustrados os perfis tridimensionais das amostas
tixoconformadas apds o ensaio de desgaste abrasivo. Na visualizcagdo das
superficies é possivel observer a presencga de picos mais agudos e desuniformes na
amostra AIONbC. Esta informagao pode ser comprovada por meio da observagaos dos
perfis longitudinais no eixo “Y”. A condicdo sem reforco apresenta picos acima de 150
MM, ja com 15 % de NbC o perfil nao apresenta variacbes acima de 50 ym. Com o
aumento na fracdo de NbC nota-se que a superficie tende a ficar mais regular, assim
como a profundidade das linhas de desgaste apresentam uma menor profundidade,

so se observa os perfis longitudinais da superficie no eixo “Y”. Este comportamento é
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oposto ao observado na condicdo como fundida, onde com o aumento da
porcentagem de particulas reforgantes tem-se uma maior irregularidade nas linhas.
Fendmeno este que possivelmente esta ligado ao efeito da melhor distribuicdo das
particulas de NbC por meio do liquido deslocado na tixoconformacgao. Além disso,
percebe-se uma reducdo da amplitude com um aumento da largura dos picos e vales
das superficies. Situagdes que podem estar relacionadas ao aumento da resisténcia
ao desgaste nas amostras AISNbC, AI1ONbC e AI15NbC.

Conforme mostrado na seccéo 4.3.1, a tixoconformacao promoveu alteragdes
na densidade e porosidade do material, assim com também pode também ter atuado
na distribuicdo e tamanho dos aglomerados de carbonetos. Uma vez que ao
pressiona-los ocorre uma tendéncia de separacao levando a uma dispersao das
particulas. Fato que pode estar ligado aos resultados encontrados na verificagdo das
superficies desgastadas e suas taxas de desgaste, com o perfil longitudinal mostrando

uma menor amplitude dos picos e vales.
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Figura 28 - Perfil tridimensional de desgaste das amostras (A) AIONbC (B) AISNbC (C)
AIMONbC (D) Al15NbC tixoconformadas e apos o ensaio de desgaste por abrasdao em roda de
borracha com perfil linear da superficie obtido na regiao central da amostra no eixo "Y"
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Fonte: Autoria propria (2022)

Com a finalidade de entender os mecanismos de desgaste presentes nas
amostras apds o processo de desgaste abrasivo, foi realizado analises da superficie
por meio de MEV. Na Figura 29 observa-se imagens de MEV de elétrons secundarios,
onde as quatro condicbes de amostras estdo representadas com as respectivas
marcagdes dos provaveis mecanismos de desgaste envolvidos.

A amostra sem reforco apresentou marcas de ranhuras continuas,
provenientes da areia devido ao movimento continuo da roda, que ao entrar em
contato com a superficie ductil provocou a tais formacdes. Também é perceptivel a
formacao de diversos entalhes na superficie em regides que as particulas do agente
abrasivo foram pressionadas contra a matriz e sem provocar seu deslizamento,
acarretaram nas diversas marcagdes visualizadas na Figura 29 (A). Ja no caso da

amostra AISNbC, mostrada na Figura 29 (B), observa-se formagéao de micro cortes.
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Causados pelo desprendimento das particulas de NbC, o que ao serem pressionadas
e arrastadas provocam este mecanismo, conforme mostrado em detalhe na Figura 29
(D). Embora tenha se obtido um aumento na dureza a maior ocorréncia deste efeito
pode estar associado ao aumento de perda volumétrica encontrada no Grafico 10.
Analisando-se a condigdo com 10 % e 15 % de reforgo constatou-se uma
consideravel reducao dos mecanismos de entalhe e ranhuras. A presenca de micro
cortes, € perceptivel, mas em menor quantidade. Neste sentido, entende-se que a
molhabilidade entre as particulas de NbC e o metal liquido, promovem uma importante
influéncia no desgaste abrasivo, uma vez que atuariam na melhora de adesao entre
ambas e com isso na resisténcia do material. Entende-se desta forma que um material
composito com uma boa adesao das particulas favorece o conjunto, o que pode estar
ligado a redugdo do desgaste. Resultados similares foram encontrados por
Sivaprasad; Babu e Natarajan (2008). No trabalho dos autores com a adi¢céo de
particulas de TiB2 na liga A6063, foi constatada uma redugdo na tendéncia de
entalhamento com aumento da fragao de reforgco. Em seu trabalho Radhika e Raghu
(2017), ao estudaram a resisténcia ao desgaste abrasivo da matriz da liga LM13
reforcada com 10 % em massa de TiB, por meio de gradiente de concentracdo. Em
suas analises os autores também perceberam que a regiao com a maior concentragao
de particulas apresentou a menor quantidade de entalhamento, assim como a regiao
com menor fragao de refor¢o exibiu uma maior quantidade de ranhuras continuas.
Além disso, como verificado neste trabalho, outro fator que melhora a
resisténcia ao desgaste abrasivo da condigdo AI15NbC foi a redugédo no tamanho de
grao. Uma consequéncia do aumento dos nucleos de solidificagdo da insercao da liga

refinadora Al-5Ti-1B e dos efeitos produzidos pelo processo de agitagao.
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Figura 29 — Imagens de MEYV elétrons secundarios das quatro condigées como fundido A)
AIONDC (B) AISNbC (C) AI10NbC (D) AlI15NbC ap6s o processo de desgaste, avaliando os
mecanismos presentes, todas com aumento de 500x
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Fonte: Autoria propria (2022)

A fim de compreender também as alteracbes provocadas pela
tixoconformacédo nos mecanismos de desgaste dos compdsitos, na Figura 30 sao
ilustradas imagens de MEV da superficie desgastada das amostras tixoconformadas.

Nestas imagens estdo demarcadas as regides e 0s provaveis mecanismos de
desgaste envolvidos.
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Figura 30 - Imagens de MEV elétrons secundarios das quatro condigdes tixoconformadas A)
AIONDC (B) AISNbC (C) AI10NbC (D) AlI15NbC ap6s o processo de desgaste, avaliando os
mecanismos presentes, todas com aumento de 500x.
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Fonte: Autoria prépria (2022)

As superficies desgastadas aprensentaram morfologias e mecanismos
semelhantes aos encontrados nas amostras fundidas. Uma deformacao plastica do
material esta presente em todas as condi¢des, devido a forga exercida pela roda de
borracha com as particulas abrasivas sobre os compdsitos. Tais fendmenos
marcaram as amostras gerando os mecanismos destacados, como entalhes e
ranhuras continuas. Uma redugao destes mecanismos é observada com o aumento
na fracdo de reforco, possivelmente ligado a maior resisténcia a deformagao
oferecida, devido ao endurecimento das amostras provocados pela inser¢ao do NbC.

Nas amostras reforcadas com NbC, nota-se a presenga de micro cortes. Este

mecanismo ocorre devido ao destacamento de pequenas particulas de NbC, que ao
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serem pressionadas cortam a matriz retirando material (KANTHAVEL; SUMESH,;
SARAVANAKUMAR, 2016). Além disso, percebe-se uma redugdo dos mecanismos
de ranhuras e entalhes, conforme aumenta-se a fragao de reforgo. Relacionando com
a dureza como avaliado na secgédo 4.4, verifica-se uma relagcdo entre a dureza
conforme tem-se a redugao dos mecanismos de ranhuras e entalhes. Yadav et al.
(2021) comenta que este aumento de dureza promove uma redugédo da penetragao
da particulas, reduzinho a area efetiva de ranhuras e entalhes.

Ao se analisar as imagens das amostras tixoconformadas por MEV presentes
na Figura 30 e os perfis tridimensionais da Figura 28, percebeu-se que o aumento da
fracdo de NbC, ha uma reducdo na profundidade dos sulcos provocados pelo
desgaste abrasivo. Neste sentido, Muthu e Rajesh (2016) observaram um
comportamento similiar, com o aumento da fracdo de Al.Os, demosntrando que a
quantidade e profundidade dos sulcos de desgaste diminuiram. O autor ainda
menciona que as particulas de Al203 suportam a pressao contra o material e reduzem
o desgaste. De modo que possivelmente uma melhor distribuicdo das particulas de
NbC esta relacionada ao efeito observado.

Além destes fatores, as caracteristicas microestruturais tem forte efeito no
desempenho das ligas principalmente nos desgaste. Particulas das fases
intermetalicas maiores reduzem a area de contato com a matriz, de forma que quanto
maiores as particulas maior sera a probabilidade de fissuras em razdo de sua
fragilidade . O tamanho pequeno e distribuicdo uniforme pela matriz promove uma
melhor aderéncia entre elas e a matriz (ALHAWARI et al., 2015). Desta maneira,
conforme visto na secg¢ao 4.3.3, ha uma quebra das formagdes aciculares da fase Fe-
B, fato este que pode estar relacionado com a melhora na resisténcia ao desgaste das
amostras tixoconformadas com maior fragdo de NbC.

As particulas ceramicas de NbC se mostraram como um material promissor
para ser utilizado como refor¢o em ligas de aluminio. A prerrogativa do Brasil possuir
a maior reserva deste elemento, auxlia no desenvolvimento futuro de processos com
sua utilizagcdo no aprimoramento das caractersiticas mecanicas das ligas de Al-Si.
Dentre os meios possiveis, a utlizagdo do processo de stir casting na obtengao do
composito mostrou-se viavel do ponto de vista de producgédo, pois a simplicidade e
eficiéncia justificam sua utilizagdo. Contudo,com base no processamento e testes
preliminares a qualidade do compdsito obtido revelou-se fortemente dependente da
otimizagao dos parametos do processo.
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As caractersiticas apresentadas pelos compdésitos fabricados revelaram que a
insercao das particulas de NbC promoveram um incremento dos valores da dureza.
Os mecanismos propostos como possiveis responsaveis por este aumento, sao
embasados em uma distribuicdo uniforme das particulas na matriz de aluminio. Em
razao deste fato, percebeu-se a importancia da eficiéncia do processo de fabricacéo.

O tratamento de globularizagao seguido da tixoconformacgéao, possibilitou uma
aparente melhoria na distribuicdo dos reforgos de NbC, e ainda a fragmentacéo das
estruturas frageis dos intermetadlicos Fe-B. Tais fatos indicaram que além das
caractersiticas ja conhecidas do processamento em estado semissolido em ligas de
aluminio, sua aplicagcdo em compdsitos revelou-se como uma técnica de grande
potencial. Além das caracteristicas microestruturais, nos ensaios de desgaste
abrasivo a integridade do material mostrou-se relevante com os resultados obtidos,
uma vez constatada a reduagdo na taxa de desgaste e perda volumétrica com
aumento da porcentagem de NbC.

A partir destas observagdes, salienta-se o grande potencial de utilizagao
industrial de novos materiais compdsitos, nas mais diversas aplicagdes. A utilizacao
das particulas de NbC como reforgos na liga de aluminio A380, por meio da técnia de
stir casting constituiu-se eficaz na produgcdo do compdsito, o qual possui diversas

outras caracteristicas a serem avaliadas em estudos posteriores.
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5 CONCLUSOES

Em razdo dos resultados obtidos e atendendo aos objetivos estabelecidos
podem ser elaboradas as seguintes conclusoes:

o Com a metodologia de fundicdo agitagdo stir casting, obteve-se a
formacéo do compdsito de matriz metalica, por meio da incorporacao dos reforgos de
NbC na liga A380.

o A verificagdo do Mg presente junto ao NbC por meio da técnica de EDS,
sugeriu sua atuagdo como agente umectante.

o Houve a formacao de uma camada interfacial entre as particulas de NbC
e a matriz de A380, majoritariamente constituida de Ti. A sua composigao pode vir a
indicar que suas formag¢des em conjunto com a presenca do NbC atuaram como um
dos responsaveis pelo refino de grédo observado. Entendeu-se que esta camada
possivelmente esteve relacionada com a inibicdo da formacao de reacgdes interfaciais
com a matriz de aluminio, possivelmente prejudiciais a aderéncia das particulas de
NbC a matriz. Assim como

° A densidade dos compdésitos aumentaram com o incremento na fracéo
de NbC. Assim como a determinacédo da densidade mostrou valores muito proximos
aos esperados teoricamente.

° A insercao e o aumento na fragdo de NbC, provocaram um aumento da
porosidade na condigao fundida.

o A microestrutura fundida apresentou uma formagédo microestrutural
constituida majoritariamente da fase Al-a, fases intermetalicas de Fe-B (Al5FeSi), e
Cu-8 (AlCu) e uma morfologia fibrosa da fase eutética de Si proveniente da adi¢ao
do modificador de Sr. Nao foi verificado a presenca da fase Fe-a (Al1sSi2(Fe,Mn)s3).

o A aplicacao do processo de stir casting, em conjunto com os reforgos de
NbC e a liga refinadora Al-5Ti-1B, promoveram uma significativa redugao do tamanho
de grao. Com a adigéo de 10 % de NbC uma reducao adicional de 62% foi obtida na
condigao fundida.

o Os carbonetos de nidbio estiveram distribuidos principalmente nas
regides de fase eutética. A diferenca de difusividade térmica entre o NbC e a matriz,
pode ser avaliada como uma das razdes da ocorréncia do mecanismo de rejeicao das

particulas de NbC durante a solidificagao.
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o Os valores de DCS foram reduzidos com a inser¢cao de 5 % de NbC.
Porém, ndo apresentaram diferenca significativa com a variagdo do percentual de
NbC.

o Os valores do indice RQI e fator de forma indicaram que a inser¢cao do
NbC promoveu uma melhoria na estrutura semissoélida do compdsito. Com destaque
para um aprimoramento de 31.7 % no RQI com a adigao de 10 % de reforgo.

o O tempo de retengao de 90s se mostrou eficaz na formulagdo das
caracteristicas de processamento semissolido.

o A execucgao da tixoconformagéo provocou uma fragmentagdo da fase
Fe-3, observada em forma de aciculas na condicéo fundida. Além de atuar na melhoria
da distribuicdo do NbC ao longo da matriz.

. Apods a tixoconformacao todas as amostras, independente da fracdo de
reforco, apresentaram uma redugao nos valores de porosidade.

o A dureza da liga A380 nao reforgada apresentou valor médio de 35.1
HRB na condicdo como fundida. Apds a insercao de 10 % de NbC, a dureza aumentou
em 55 % chegando a 54,5 HRB, muito préximo a condigdo com 15 % de reforgo com
55,5 HRB. Apds a tixoconformagao um pequeno aumento foi perceptivel, porém muito
similar a condi¢ao fundida considerando a margem de erro nas condigdes com reforgo.

° A insercdo do NbC promoveu uma reducido na perda volumétrica de
material no teste de desgaste abrasivo a trés corpos. A taxa de desgaste também foi
reduzida em funcéo do tempo de ensaio, e principalmente pela inser¢ao do NbC.

o Apods a tixonconformgdo um leve aumento da perda volumétrica e da
taxa de desgaste foi perceptivel, nas condigées sem reforco, e com 5 % e 10 % de
NbC. A amostra com 15 % de refor¢go contudo, mostrou uma redugado média de 7 %
na perda volumétrica.

o A andlise da superficie desgastada mostrou uma maior concentragao
dos mecanismos de entalhe e ranhura na condicdo sem reforco. Com o aumento da
fracdo de NbC uma reducao destes mecanismos foi observada, porém notando-se a
presenca de micro cortes ocasionados pelo destacamento de particulas durante o
ensaio

o A metodologia de obtencdo do compdsito foi efetiva na reprodutibilidade
dos resultados. A partir do equipamento desenvolvido percebeu-se a simplicidade
aliada ao bom resultado obtido com o uso da técnica da técnica de stir casting. A partir
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da obtencao do material A380/Nbc, revelou-se a sua posterior tixoconformagao como
uma técnica eficaz no processamento de compadsitos de matriz metalica reforcados
por disperséo de particulas. De forma a obter-se um material com redugéo de defeitos
€ conciso.

o Assim a técnica de stir casting conjuntamente com o processamento do
semissolido mostra possivel obter pecas com boas caracteristicas. Desta forma,
conclui-se que a condicdo com 10 % de NbC seria a mais apropriada para seu
emprego na fabricacdo de produtos, baseado no favorecimento da redugédo no
tamanho de grdo, aumento significativo da dureza e resisténcia ao desgaste.

Durante a realizagdo deste trabalho surgiram alguns aspectos que se
mostraram interessantes para uma analise mais aprofundada. A seguir sdo elencadas
algumas sugestdes para trabalhos futuros:

o A nivel de produgéao avaliar a utilizagdo de materiais particulados do NbC
com diferentes tamanhos, para averiguar sua influéncia nos parametros do material
composito.

° A nivel de caracterizagdo promover um estudo aprofundado na
caracterizacao e entendimento da formacdo da camada rica em Ti, observada ao
redor do NbC. Com o objetivo de possivelmente prevé-la e aprimorar suas
consequéncias.

o Sobre as propriedades, analisar os efeitos da presenga do NbC sob as
condicdes triboldgicas e de corrosao, visando a aplicagao industrial do material.

° Na tixoconformacdo, realizar a determinacdo da alteracao efetiva do
NbC nas temperaturas de respectivas a fragao sélida dos compadsitos. Assim como a
aplicacao de diferentes fracbes sélidas no processamento, visando entender as

condi¢des aprimoradas em propriedades mecanicas.
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