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IMPACTO POTENCIAL DESTA PESQUISA

As ligas complementares aos materiais tradicionais em aplicacdes automotivas e aeronauticas
emerge como um aspecto crucial do desenvolvimento tecnologico, particularmente as ligas de Al
oferecem um potencial promissor devido & sua excelente relagdo resisténcia-peso, resisténcia a
corrosao e reciclabilidade. Tal perspectiva ganha relevancia a luz das crescentes demandas por
veiculos no século XXI, alinhadas ao progresso global delineados pela ONU, especialmente os
relacionados aos Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel (ODS) 9, 11 e 12, que enfatizam

a importancia das inovacdes cientificas e ambientais para enfrentar os desafios contemporaneos.

POTENTIAL IMPACT OF THIS RESEARCH

Alloys complementary to traditional materials in automotive and aeronautical applications are
emerging as a crucial aspect of technological development, with Al alloys in particular offering
promising potential due to their excellent strength-to-weight ratio, corrosion resistance
and recyclability. Such a perspective gains relevance in the light of the growing demands for
vehicles in the 21st century, in line with the global progress outlined by the ONU, especially those
related to Sustainable Development Goals (SDGs) 9, 11 and 12, which emphasize

the importance of scientific and environmental innovations to face contemporary challenges.
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RESUMO

As propriedades mecanicas que estdo associadas a resisténcia dos materiais sao fatores cruciais
a serem considerados no desenvolvimento de engenharia das ligas de séries aeronauticas.
A fim de potencializar desempenho e promover caracteristicas ideais aos materiais, & necessario
considerar os meios e condigdes em que serd submetido. Tais aspectos sdo intrinsecos da
estrutura bruta de solidificacdo, a depender essencialmente dos parametros térmicos envolvidos
no processamento, assim a partir da velocidade de avanco da isoterma liquidus (VL) e taxa de
resfriamento (T) que cooperam com a evolucdo do arranjo microestrutural. O presente trabalho
objetiva desenvolver uma andlise tedrico/experimental sobre a influéncia da adicdo de 1%Ni
sobre as propriedades mecanicas e resisténcia a corrosdao das ligas do sistema
Al-5%Cu-1,5%Mg, com vistas a avaliar a definicdo da microestrutura e estabelecer correlacdes
com a resisténcia mecéanica e a corrosdo, promovendo subsidios para um planejamento
adequado operacional vinculado as caracteristicas finais de aplicagdo: assim como, o enorme
potencial para uso em diversos setores da industria e agregadas aos materiais avancados,
ou seja, como em compasitos de matrizes metalicas para estruturas aeronauticas e aeroespaciais.
Para tanto, foram realizados experimentos envolvendo a solidificagdo unidirecional vertical
ascendente em regime transitério de fluxo de calor, definindo pardmetros térmicos
correlacionados aos parametros microestruturais e suas caracteristicas. Os resultados
de caracterizacdo incluem, integralmente, pela matriz rica em Al com morfologia dendritica
em toda a faixa de resfriamento, sendo que para a liga com Ni observou-se um refinamento
microestrutural. Nesse interim, de acordo com os padrbes analisados foram verificados
a presenga das fases 0-Al>Cu e S-Al,CuMg na liga Al-5%Cu-1,5%Mg e as mesmas fases e mais
v-Al:CwNi na liga Al-5%Cu-1,5%Mg-1%Ni. A partir do estabelecimento das leis
experimentais de crescimento foram correlacionados o0s espacamentos dendriticos primario
e secundario (A1 e A2) com os parametros térmicos de solidificacdo, Vi e T. A microdureza
Vickers (HV) e limite de resisténcia a tragao (ou) da liga quaternaria foi superior em decorréncia
das fases intermetalicas complexas contidas na microestrutura. Entretanto, os ensaios
de corrosdo em uma solucdo de 0,06M de NaCl indicaram uma maior deterioragdo na liga
com Ni devido a formacdo de pares galvanicos entre a matriz a-Al e 0s intermetalicos presentes,

enquanto comparado com a liga ternaria que os didmetros dos pites foram menores.

Palavras-chave: solidificagdo; ligas Al-Cu-Mg e AIl-Cu-Mg-Ni; pardmetros térmicos;

microestruturas; propriedades mecanicas; corrosao eletroquimica.



ABSTRACT

The mechanical properties associated with the strength of materials are crucial factors
to be considered in the engineering development of aeronautical series alloys. In order
to maximize performance and promote the ideal characteristics of materials, it is necessary to
consider the media and conditions in which they will be subjected. These aspects are intrinsic
to the raw solidification structure, depending essentially on the thermal parameters involved
in the processing, starting with the solidification speed (VL) and cooling rate (T), which
cooperate with the evolution of the microstructural arrangement. This work aims to develop
a theoretical/experimental analysis of the influence of the addition of 1wt.%Ni
on the mechanical properties and corrosion resistance of Al-5wt.%Cu-1.5wt.%Mg alloys,
with a view to evaluating the definition of the microstructure and establishing correlations with
mechanical and corrosion resistance, promoting subsidies for appropriate operational planning
linked to the final application characteristics: as well as the enormous potential for use
in various sectors of industry and in advanced materials, such as metal matrix composites
for aeronautical and aerospace structures. To this end, experiments were carried out involving
unidirectional vertical upward solidification in a transient heat flow regime, defining
thermal parameters correlated to microstructural parameters and their characteristics.
The characterization results include the Al-rich matrix with a dendritic morphology over the
entire cooling range, with microstructural refinement observed for the Ni alloy.
In the meantime, according to the patterns analyzed, the presence of the 6-Al.Cu and
S-Al,CuMg phases in the Al-5wt.%Cu-1.5wt.%Mg alloy and the same phases plus y-AlzCusNi
in the Al-5%Cu-1.5%Mg-1%Ni alloy was verified. From the establishment of the experimental
growth laws, dendritic spacings (A1 and A2) were related to the solidification thermal parameters
(VL and T). The Vickers microhardness and tensile strength limit of the quaternary alloy were
higher due to the complex intermetallic phases contained in the microstructure. However,
the corrosion tests in a 0.06M NaCl solution indicated greater deterioration in the Ni alloy due
to the formation of galvanic pairs between the o-Al matrix and the intermetallics present,

while compared to the ternary alloy the pitting diameters were smaller.

Keywords: solidification; Al-Cu-Mg and AI-Cu-Mg-Ni alloys; thermal parameters;

microstructures; mechanical properties; electrochemical corrosion.
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1. INTRODUCAO

Ao desenvolver os primeiros dirigiveis, Alberto Santos Dumont, focou em utilizar
as forcas aerodinadmicas para resolver os desafios das aeronaves, incluindo a questdo do peso
estrutural. Desde o inicio, ele destacou a importancia de minimizar o peso dos materiais
na construcao das aeronaves. Devido as varias adaptacdes, ele alcangou o primeiro voo de um
avido, confirmando sua visdo de que as aeronaves evoluiriam ao longo do tempo, semelhante
a metamorfose da crisalida em borboleta (Visoni e Canalle, 2009). Assim, desde o primeiro
avido, a necessidade de melhorar o desempenho dos transportes aéreos tem sido reconhecida.
A selecdo de materiais para aeronaves depende de fatores como o0 projeto, as cargas
e as condigdes ambientais, buscando garantir a resisténcia estrutural e aerodinamica,

além de serem faceis de fabricar e oferecer um bom custo-beneficio (Mouritz, 2012).

Com o avanco no desenvolvimento de materiais, incluindo suas avaliacdes fisica,
quimica, mecénica e superficial, os materiais multicomponentes de alta resisténcia,
especialmente os metalicos, substituiram rapidamente os anteriormente usados na construcao
de aeronaves, como a madeira. Os critérios para escolha dos materiais se tornaram
mais precisos, visando melhorar projetos, propriedades e aplicabilidade nos transportes aéreos,
garantindo alto desempenho e a capacidade das aeronaves. Assim, requisitos que antes
ndo eram considerados importantes passaram a ser criticos nesta selegdo. A Figura 1.1

descreve a evolucdo dos critérios na definicdo de materiais para as primeiras aeronaves.

Figura 1.1 — Linha do tempo histérica que indica o periodo onde os principais critérios para

selecdo de materiais foram introduzidos no projeto de aeronaves.
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A obtencdo da microestrutura final resulta do processamento e da transformacao
de fases. Em condicOes transitorias de fluxo de calor, como na solidificacdo unidirecional,
o controle dos parametros térmicos € essencial para estimar as caracteristicas definitivas.
Sdo criticos os parametros como velocidade de solidificacdo (v), gradiente térmico (G)
e taxa de resfriamento (T) (Garcia, 2007). Um bom controle desses parametros permite

obter uma microestrutura de solidificacdo adequada para cada aplicagdo especifica.

Nos anos 1960, o avanco da metalurgia de transformacdo levou a estudos intensivos
sobre a solidificacdo de materiais. Esse esforco visava atender a crescente demanda por
componentes aeroespaciais com microestruturas controladas e alta pureza. As ligas de aluminio
se destacaram nesse contexto devido a sua combinacdo de caracteristicas como resisténcia
especifica, resisténcia a corrosdo e a fadiga, tornando-se escolhas frequentes na fabricacédo
de aeronaves (Campbell, 2006; Stojanovic et al., 2018). Assim, o progresso tecnolégico tem
sido impulsionado pela necessidade de aeronaves mais rapidas, leves e com maior autonomia
de voo, alinhada aos esforcos globais para reduzir as emissdes de gases poluentes (Maurice
e Lee, 2009; Marino e Sabatini, 2014; Zhu et al., 2018). Apesar dos avancos, a industria ainda
enfrenta o desafio de encontrar materiais que atendam aos rigorosos critérios das aplicacdes
aeronauticas. Apenas uma pequena fracdo dos materiais disponiveis atualmente é adequada
para componentes criticos, como fuselagem, motores e asas. Esses materiais precisam combinar
alta resisténcia, leveza, resisténcia a corrosdo e estabilidade térmica, caracteristicas essenciais

para garantir desempenho e seguranca em ambientes extremos (Mouritz, 2012).

O aluminio, guando aliado a outros elementos de liga, pode apresentar propriedades
aprimoradas, o0 que é crucial para atender as demandas rigorosas de diversos setores, incluindo
a industria de transportes. As ligas a base de Al-Cu oferecem uma combinacdo atrativa
de resisténcia especifica, ou seja, uma maior leveza, resisténcia mecanica e a fadiga, tolerancia
a danos, capacidade de ajustar as propriedades através de tratamentos térmicos, além disso
arelagéo custo-beneficio. Dessa maneira, todas essas caracteristicas reforgam sua posi¢do como
uma opcao de materiais versateis e eficazes e, assim quando adicionado um teor minimo de Mg

contribui significativamente para a resisténcia ao desgaste e a corrosdo (Davis, 2001).
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A incorporagdo do Ni permite o aprimoramento das propriedades mecanicas, resisténcia
a corrosdo intergranular e aumento da dureza devido o refinamento morfoldgico,
bem como a estabilidade da microestrutura em altas temperaturas. Na pratica, as ligas de Al
podem ser solicitadas por um curto periodo em temperaturas entre 200 °C a 260 °C,
com as temperaturas de trabalho a longo prazo restritas ao intervalo entre 120 °C a 150 °C,
a adicdo do Ni contribui para esse aumento da estabilidade das ligas. Esses fatores séo cruciais
para aplicacdes de engenharia que exigem alta performance e durabilidade em condicdes
extremas, justificando o uso de Ni como um elemento de liga estratégico, assim com um teor

minimo é possivel verificar um comportamento significativo a liga (Campbell, 2006).

Desse modo, a escolha de investigar uma liga de aluminio contendo Cobre (Cu),
Magnésio (Mg) e Niquel (Ni) na presente dissertacdo surge de um conjunto de razdes
fundamentadas na necessidade de avancos dos materiais e suas aplicacdes tecnoldgicas,
sendo assim, quando associadas as suas propriedades mecénicas e superficiais as torna ideais
a ampliacdo dos sistemas metalicos para aplicacdes estruturais.

Este estudo ganha relevancia devido a complexidade das investigacdes sobre a avaliacdo
da microestrutura de ligas multicomponentes, seu comportamento mecanico e sua resisténcia
a corrosdo. Quando aplicado, possibilita a variagdo de uma gama de ligas aos setores
que buscam contribuigdes cientificas. Portanto, para fornecer uma visdo abrangente sobre
0 estado atual da pesquisa nesta area foi realizada uma pesquisa bibliométrica sintetizada
usando os dados indexados na Web of Science, especificamente para o sistema ternario
de AI-Cu-Mg sendo fundamental na compreensdo das tendéncias e avangos no

desenvolvimento e otimizagdo das ligas ndo-ferrosas, principalmente de aluminio.

Entretanto, ha escassez de informacGes na literatura e em publicacBes académicas nos
indexadores digitais que explorem a correlacdo entre os parametros térmicos, a microestrutura
e as propriedades mecénicas e de corrosdo, dependendo da condicdo de solidificag&o.
Isso ¢ particularmente relevante devido as restri¢coes de aplicacdo das ligas a base de aluminio.
Os resultados dessa analise bibliométrica poderd ser consultado no “ANEXO A
Estudo Bibliométrico das Ligas Al-Cu-Mg-Cu-(Ni)” desta dissertacdo, contendo uma sintese
das publicagdes mais relevantes, métricas de impacto e um estudo das principais areas

de investigacéo e evolucdo nas ligas de Al-Cu-Mg-(Ni).
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Para enfrentar a escassez de dados cientificos na area de materiais avancados e
estruturais dos transportes aéreos e aprimorar as propriedades das ligas de aluminio,
é fundamental investigar mais a fundo os sistemas nao-ferrosos. Até o0 momento, a literatura
disponivel apresenta poucas informacdes que abrange as propriedades mecanicas e a resisténcia
a corrosao das ligas Al-Cu-Mg, particularmente com a incorporacdo do elemento metélico
Niquel (Ni). Estas ligas, com suas complexas interacGes e potenciais de aprimoramento,
representam uma fronteira promissora para a obtencao de materiais mais leves, mas de elevado
desempenho. Considerando a relevancia dos precipitados nas ligas das séries 2xx.X / 2xxx,
estas propriedades foram objeto de investigacdo e discussdo, visando a compreensdo do
comportamento intrinseco as ligas de aluminio desenvolvidas, como as ligas Al-Cu-Mg-(Ni).

A fim de investigar as propriedades das ligas do presente estudo sendo compreendidos
através de uma abordagem integrada que combina experimentacdo e modelagem tedrica, foi
possivel obter resoluc@es significativas sobre o comportamento dessas ligas e, que futuramente
possam atender as demandas de desempenho sob condi¢des adversas e serem aplicadas em
inimeros setores. Portanto, a pesquisa continua e aprofundada ndo apenas podera preencher
lacunas existentes na literatura, mas contribuira para o avango tecnoldgico crucial a indudstria

dos transportes, garantindo maior eficiéncia e seguranga em aplica¢Ges de alta performance.

A seguir, serdo explorados o contexto tedrico e 0s métodos experimentais empregados
para a analise dessas ligas, com énfase na correlacdo entre os parametros térmicos X
microestruturais x propriedades mecanicas e, em como esses aspectos se relacionam
com as demandas atuais da inddstria aeronautica. Espera-se que os resultados obtidos
oferecam perspectivas futuras significativas em inovagbes no campo dos materiais

aeroespaciais/aeronauticos, dentre outras areas cientificas e/ou industriais.
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1.2. OBJETIVOS

1.2.1. Objetivo Geral

Avaliar a influéncia da adicdo de 1% de Niquel (Ni) sobre os parametros térmicos,
microestruturais, e resisténcias mecanica e a corroséo da liga Al-5%Cu-1,5%Mg. Com estas
informacOes serdo propostas correlacBes entre resisténcias mecanicas e parametros
microestruturais, com vistas a contribuir com subsidios para um planejamento adequado
de condicBes operacionais de solidificacdo vinculados a determinadas caracteristicas

em aplicagdes para o setor aerondutico.

1.2.2. Objetivos Especificos

1. Obter as ligas Al-5%Cu-1,5%Mg e Al-5%Cu-1,5%Mg-1%Ni através da técnica

de solidificacdo direcional vertical ascendente em regime transitorio de extracéo de calor;

2. Determinar os parametros térmicos de solidificacdo: velocidade de avanco da isoterma

liquidus (VL) e taxas de resfriamento (T);

3. Realizar uma caracterizagao microestrutural completa (ao longo do comprimento do lingote)
a fim de mapear toda a gama de fases e morfologias provenientes da adicdo do Ni,

e das taxas de resfriamento empregadas durante a solidificacéo;

4. Quantificar os parametros microestruturais através da medicdo dos espagcamentos

dendriticos primarios (A1) e secundarios (12);

5. Realizar ensaios de tragdo (ou € 6 - %) e microdureza Vickers (HV) a fim de levantar

os valores e analisar comportamento referentes a resisténcias mecanica;

6. Avaliar o comportamento a corrosdo, através de ensaios de polarizagcdo linear
e espectroscopia de impedancia eletroquimica (EIE), em amostra representativa da faixa

de variagdo microestrutural a fim de avaliar o efeito da composi¢éo;

7. Realizar correlagdes entre o0s pardmetros térmicos, microestruturais, mecanicos

e de corrosdo eletroquimica.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. CONSIDERACOES GERAIS SOBRE SOLIDIFICACAO

A solidificacdo dos metais e ligas metalicas, a mudanca do estado liquido para o solido,
ocorre sob uma sequéncia de eventos associados a mudanca de estado, como nucleacdo e
crescimento e, finalmente a definicdo da morfologia da interface soélido/liquido (S/L).
Estes eventos sdo influenciados pela interdependéncia entre as varidveis de solidificacao,
que definem a microestrutura do produto final (Garcia, 2007). Defeitos internos a estrutura
bruta de solidificacdo podem ocorrer devido a natureza dindmica do processo de obtencdo
que séo gerados de modo espontaneo ou intencionalmente, sendo assim controlados a depender
da propriedade desejada. Nesse interim, tais defeitos podem ser removidos a partir
de tratamentos térmicos e/ou termomecénicos. Desta forma, o controle da dindmica de
solidificacdo, através da definicdo da composicdo da liga e do método de processamento
possibilitam a previsdo e/ou determinacdo da morfologia da microestrutura resultante,

e determinardo as propriedades mecanicas e 0 comportamento a corrosdo (Smith, 2012).

As varidveis envolvidas durante o processo de solidificacdo sdo parametrizadas
de acordo com a taxa de resfriamento (T), velocidade de solidificacdo ou de
avanco/deslocamento da isoterma liquidus (VL), gradiente térmico (GL) e composic¢do (Co)
de um dado sistema metalico e, que caracterizam os periodos de solidificacdo e os perfis
térmicos. Assim, durante a liberagdo do calor latente (L) os parametros térmicos (T, VL e GL)
atuam na interface sélido/liquido provocando uma instabilidade desta interface, e contribuirdo
no controle e definicdo da estrutura final (Gunduz e Cadirli, 2002; Garcia, 2007).
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2.1.1. Solidificacéo dos Metais

A solidificacdo é um processo que envolve a transformacdo de estados (S < L),
e pela perspectiva termodindmica de transicdo da matéria é decorrido pela condigdo de
estabilidade e reducdo da energia livre, no qual o ponto de equilibrio é neutro e que promove a
maior interacdo das ligacGes quimicas a longo alcance (Chalmers, 1964; Bergman, 2011).
A dindmica de solidificacdo é influenciada pela temperatura de sobreaquecimento do metal
liquido, pela intensidade das correntes convectivas no interior do molde e a capacidade
de extracdo de calor apresentada, na qual interfere diretamente nas taxas de resfriamento.

De acordo com o relatado por Garcia (2007), dependendo das condicdes
convencionadas da liga no diagrama de fases, a rejeicdo de soluto ou de solvente e morfologia
de crescimento sdo desenvolvidas durante a solidificagédo, bem como o arranjo microestrutural,
resultados da transferéncia de calor e de massa. Os fendmenos associados possibilitam
ocorréncia de um gradiente de temperatura entre o material e 0 meio de absorcdo do calor e,

que a partir dos mecanismos de transferéncia atuam como removedor do calor latente liberado.

Na solidificacdo, a liberacdo de calor latente ocorre através de diversos modos
de transferéncia de calor, conforme representacédo da Figura 2.1 e, que podem ocorrer durante
a solidificacdo em um sistema metal/molde refrigerado, ou seja, conveccao forcada na agua,
transferéncia newtoniana na interface metal/agua/molde, conducéo térmica no molde e no metal
solido, transferéncia newtoniana na interface metal/molde, conveccdo natural e conducdo

térmica no metal liquido (Garcia, 2007).

Figura 2.1 — Configuracdo de Solidificacdo: (a) Elemento de referéncia representativo do

sistema metal/molde; (b) Modos de transferéncia de calor atuantes no sistema metal/molde.
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Fonte: Garcia (2007); Adaptado de Brito (2016).
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2.1.2. Solidificagdo Direcional Transiente

Os processos de solidificacdo que originam produtos acabados e semiacabados
sdo dados, principalmente, pelo lingotamento estatico e continuo, bem como a prépria fundigéo.
A técnica direcional em regime transiente de extracdo de calor, € um meio de solidificacdo
de ligas metélicas em que sdo promovidas a formacdo de estruturas quase-cristalinas,
ou materiais com grdo colunares policristalinos. Nesse método, leva-se em consideracdo
a direcéo da remocdo do fluxo de calor latente e o sentido de avancgo da frente de solidificagao,
podendo ocorrer em regime estacionario ou em regime transitorio de fluxo de calor, envolvendo
analises acerca da macroestrutura, microestrutura e segregacao de soluto (Garcia, 2007).
O controle dos parametros de processamento envolvidos nessa técnica é amplamente
empregada na produgdo de materiais de alta qualidade para uso em diversas industrias,

incluindo aeroespacial, eletrdnica e energia (Campbell, 2006).

Os parametros térmicos do método unidirecional em condi¢des transientes de extracao
de calor que envolvem a livre variagdo com o tempo e com a posi¢do dentro do metal,
do gradiente térmico (GL) e da velocidade de crescimento (VL), possibilitam a execucdo dos
experimentos em dispositivos com diferentes configuracbes basicas, sendo esses:
horizontal, vertical descendente e vertical ascendente. Nesse caso especifico, a Figura 2.2
esquematiza a representacdo do dispositivo de solidificacdo unidirecional vertical ascendente

(SUVA) aplicado ao procedimento experimental, sendo abordado no presente trabalho.

Figura 2.2 — Dispositivo de solidificacdo unidirecional vertical ascendente (SUVA).
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A solidificagdo unidirecional direcional vertical ascendente ocorre em sentido contrario
ao da forca da gravidade, no qual o peso da liga age no sentido de melhorar o contato fisico
do lingote com a base refrigerada. Durante a SUVA de um dado sistema metéalico, a segregacao
de soluto ou solvente a frente da interface S/L provocara a formagéo de uma conveccao térmica
gerada pela a evolucdo dos parametros térmicos de solidificacdo, esta convecgdo é dita de
origem térmica; ao passo que uma conveccao do tipo termosolutal é gerada quando o soluto ou
solvente, devido ao efeito da gravidade, tende a decantar ou flotar criando um gradiente

de composicao que induz um gradiente térmico no mesmo sentido (Kurz e Fischer, 1998).

O contato metal/molde é dificultado devido ao surgimento de um gap, entre a base
da lingoteira e a superficie do lingote, criada devido a rugosidade da superficie do molde,
pela capilaridade liquido/molde, e devido a contracdo volumétrica da solidificacao.
Nesse processo, existe ainda uma segunda técnica de solidificacdo, em condi¢des estacionarias
de fluxo de calor, em que o gradiente térmico (GL) e a velocidade de crescimento (VL)
sdo controlados de forma independente/individual e mantidos constantes ao longo

do experimento, a exemplo dessa técnica seria a Bridgman/Stockbarger (Garcia, 2007).

2.2. RELACOES PARAMETROS TERMICOS E FORMAGCAO DA MICROESTRUTURA

As mudancas de fases estdo presentes em um dos processos primordiais das diversas
técnicas de fabricacdo, tais como: fundicdo, soldagem, processos de solidificacdo rapida e de
solidificacdo direcional (Garcia, 2007), expresso por um processo de transferéncia de calor e
massa e que promovem as constituicdes morfoldgicas associadas, fundamentalmente, ao
resultado da ordenacdo dos atomos durante a mudanca estado do liquido para o sélido. Ao longo
do crescimento dos cristais (grdo), a interacdo entre seus nucleos se intensifica, formando
fronteiras (contorno de grdo). Como resultado, a estrutura policristalina se organiza
preferencialmente em certas diregbes, para os metais CFC trata-se da dire¢cdo [001]
(Kurz e Fisher, 1998). O produto da solidificacéo é relacionado & morfologia da interface entre
0 solido e liquido (S/L), em que as condi¢bes termodindmicas envolvidas provocam

instabilidades nesta interface e constituem a morfologia final da microestrutura (Garcia, 2007).
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A microestrutura bruta de solidificacdo é caracterizada por este arranjo de graos que,
geralmente, agrega uma matriz de morfologia celular e/ou dendritica (Hunt, 2001).
A distribuicdo de defeitos e heterogeneidades quimicas, resultantes do processamento
(Figura 2.3), pode ser ajustada e/ou minimizada em etapas de conformacdo plastica e
tratamentos termoquimicos (Garcia, 2007). No entanto, a principal condi¢do para o ajuste
microestrutural ideal é que ele ocorra durante a solidificacdo. A formagdo da morfologia
microestrutural inicial na solidificacdo de uma liga metalica € profundamente influenciada pela
evolucdo da interface solido/liquido (S/L) durante o processo. A transi¢do da morfologia plana
tipica dos metais puros para estruturas celulares e dendriticas ocorre em resposta as mudangas

nos parametros térmicos do sistema metal/molde durante a solidificagao.

Figura 2.3 — Representacdo esquematica da microestrutura de solidificacéo.
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Fonte: Garcia (2007).

A equacéo de Scheil-Gulliver (SG) descreve o comportamento de solidificacdo para as
ligas multicomponentes a base de aluminio e, conceitua a suposi¢do de que ndo ha difusdo de
soluto no solido (Ds = 0) devido a baixa difusividade, mas que a intensidade de resfriamento
promove uma condicao suficiente para que haja homogeneidade completa de soluto no liquido
(Gulliver, 1913; Scheil, 1942), fornecendo um limite superior para a particdo da massa entre
solido e liquido. A equacdo de SG estima o ponto de solidificagdo de um sistema
multicomponente. A medida que a temperatura diminui, a mudanca de fases ocorre até que o
processo se conclua no ponto eutético. Nesse ponto, liquido remanescente se solidifica em

estruturas eutéticas, conforme ilustrado no diagrama de fases da Figura 2.4.
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Figura 2.4 — Diagrama de fase Unica hipotético do modelo de Scheil-Gulliver (solidus
e liquidus sdo apresentados como linhas retas): k = Cs/C € constante e independente de T.
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Fonte: Adaptado de Park (2017).

A Equacao de Scheil-Gulliver (2.1 e 2.2) é descrita a partir da evolugdo do campo
composicional das fases solida e liquida em funcédo da fracdo soélida (fs). A segregacédo do soluto
ou solvente a frente da interface de crescimento provoca uma redistribui¢cdo ndo uniforme
qgue origina a instabilidade na interface S/L. O coeficiente de particdo (k) de soluto
que corresponde a uma tendéncia da previsdo de concentracdo de soluto no solido (Cs)

em func&o do teor de soluto presente no liquido (Cy):

Cs = k.Co. (1 — f,) =D (2.1)
k= g_ (2.2)

Nesse contexto, dependendo do valor do coeficiente de particdo de soluto (k), pode
ocorrer a segregacao de soluto ou solvente a frente da interface sélido/liquido (S/L), resultando
em uma redistribuicdo ndo uniforme no liquido a frente dessa interface, o que leva a sua
instabilidade. A Figura 2.5 mostra uma situacdo onde k é menor que 1, contribuindo para o
acumulo de soluto a frente da interface S/L, gerando uma regido com temperatura no liquido
(Trear) abaixo da temperatura liquidus (TL). Esse acimulo de soluto & frente da interface S/L
promove o surgimento de um fendmeno favoravel a nucleacao, sendo também responsavel por
sua gradual instabilidade, conhecido como Super-resfriamento Constitucional (SRC)
(Porter, 1992; Garcia, 2007).
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Figura 2.5 — Esquematica do SRC como consequéncia da rejeicao/acumulo de soluto e perfil
real de temperatura no liquido a frente da interface S/L em relacdo ao Gradiente Térmico (G).
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Fonte: Adaptado de Smallman; Ngan (2014).

Durante a solidificacdo ocorre a transi¢éo de estado e, consequentemente, a morfologia
da fase solida modificar-se-a em funcéo da rejeicdo de soluto/solvente a frente da interface S/L.
Os efeitos termodinamicos associados a formagdo microestrutural favorecem a segregacao do
soluto suficiente para que a forma planar passe a celular. A instabilidade da interface S/L
decorre da concentracdo de soluto e/ou da taxa de resfriamento, e aumento destes dois

parametros (Co 1 e T 1) contribuem para o crescimento dendritico (Garcia, 2007).

Dependendo do fator de super-resfriamento constitucional (SRC) e parametros térmicos
(GL, Vi, Co) séo formadas as principais morfologias de solidificacdo (Kurz e Fisher, 1998).
As condicGes térmicas em funcdo da composicdo do metal puro durante a solidificacdo sdo
representadas pela Figura 2.6 onde ocorre a comparagdo final entre as morfologias da interface,
um esquema que expressa a influéncia do super-resfriamento constitucional na evolugéo

das interfaces microestruturais: planar — celular — dendritico.
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Figura 2.6 — Efeito do super-resfriamento na morfologia de solidificacdo da interface a partir

do crescimento: planar, celular e dendritico (a medida que SRC induzido pela Co aumenta).
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Fonte: Adaptado Campbell (2012).

Em relacdo aos efeitos do super-resfriamento constitucional (SRC) durante a evolugéo
microestrutural, pode-se verificar que esse fenbmeno ndo ocorre no crescimento planar, mas
que influencia moderadamente em celular e mais forte ao crescimento dendritico
(Darwish, 2007). De modo geral, quando o gradiente térmico (Gt) no liquido da interface S/L

€ maior do gue o gradiente da temperatura liquidus (Gt > GL), a interface sera plana.

Nesse cenario, o avanco da interface S/L plana entra em uma condic¢do de instabilidade,
onde ha uma regido no estado liquido com temperatura menor do que sua temperatura liquidus
(Gt < GL), promovendo o crescimento de uma protuberancia a frente da interface. O calor
latente é liberado causando o aumento da temperatura no liquido que origina a forma celular e
com as condigfes de aumento do SRC e velocidade de avango da isoterma liquidus (VL)
sdo gerados os bracos dendriticos e, que com a rapida evolucdo fora de equilibrio que
promovem geometrias mais complexas (Campbell, 2012).
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No processo de solidificacdo das ligas de aluminio, ocorre o acimulo gradual de
componentes na interface S/L resultando no SRC do soluto, no qual é promovido a nucleacéo
das fases previstas, sendo que a regido do super-resfriamento é afetada pela variacdo do
gradiente de temperatura e taxa de resfriamento (Lu et al., 2023). Em vista disso, 0 progresso
de solidificacdo dada pela Figura 2.7 expressa as condi¢cbes de SRC relacionando a:
(@) influéncia do gradiente térmico, (b) em equilibrio, quando ndo surge o efeito de gradiente
composicional e (c) Scheil, em que a fase a-Al apresenta elevada solubilidade enquanto os
componentes da regido liquida sdo reduzidos, assim a medida que a taxa de resfriamento (T)

aumenta durante a solidificagéo das ligas se aproximam do modelo de Scheil-Gulliver.

Figura 2.7 — Representacdo esquematica do comportamento & solidificacdo: (a) relacdo entre a
regido de super-resfriamento do soluto e o gradiente térmico na frente da interface S/L e (b, c)
as redistribuicdes do soluto em diferentes modos de solidificacdo: (a) Zona de super-

resfriamento do soluto e gradiente térmico, (b) Em equilibrio e (c) Scheil.
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Fonte: Lu et al. (2023).
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2.3. LEIS DE CRESCIMENTO: REGIME ESTACIONARIO E TRANSITORIO DE FLUXO DE CALOR

Os estudos com ligas de aluminio multicomponentes, solidificadas em regime transiente
de extracdo de calor, geralmente ndo expressam comportamento tipico quando da
previsibilidade microestrutural final observado em ligas binérias de aluminio, distribuicdo de
fases e espacamentos dos grdos (Dias, 2015; Brito, 2016; Xavier, 2017). Essa previsdo
morfologica, assim como o nivel de refinamento da estrutura bruta de solidificacdo séo
correlacionadas as varidveis de composicdo (Co), a variacdo da velocidade de solidificacdo
(VL), da taxa de resfriamento (T) e gradientes térmicos (G.) (Hunt e Lu, 1996; Garcia, 2007).

Para entender a evolucdo morfoldgica em relacdo as varidveis de processamento, sao
considerados modelos teoricos de sistemas de solidificacdo que forneceram resultados e que
posteriormente foram comparados. Nos estudos do crescimento dendritico em estruturas brutas
de solidificacdo unidirecional, as verificacdes sdo fundamentadas em leis experimentais acerca
da influéncia dos parametros térmicos sobre os espacamentos dendriticos: celulares (Ac),
primarios (A1), secundarios (A2) e ainda terciarios (A3). Em sintese, as leis de crescimento

dendritico para sistemas metalicos sdo apresentados conforme Tabela 2.1 abaixo (Silva, 2016).

Tabela 2.1 — Leis experimentais para descrever a evolucdo dos espacamentos dendriticos

(M1, A2, A3) em funcdo dos parametros térmicos de solidificacéo (V. e T) em sistemas metalicos.

Parametros Térmicos Relacées A3 com Vi e T Relacées A2com Vi e T
Taxa de Resfriamento (T) Ac 1,3 = a.(T) 0% h=a(T) B

Velocidade de deslocamento da

= 11 = -2/3
isoterma liquidus (VL) he 1,3 =Db.(VL) A2 =Db.(V1)

Fonte: Silva (2016).

Os principais modelos que regem as condic@es de solidificacdo em regime estacionario,
sendo propostos por: Hunt, 1979; Trivedi, 1984; Kurz-Fisher, 1981, 1984, 1986, 1989, 1992
e, transitério de fluxo de calor foram a principio estabelecidos por Hunt e Lu (1996) e
Bouchard e Kirkaldy (1997) para espacamentos interdendriticos primarios em ligas binarias
e, que séo frequentemente revisadas para a elaboragéo de ligas multicomponentes. A correlagédo

dos parametros térmicos x microestruturais sdo dadas pela seguinte expressao global (2.3):

(Ac, M, A2, A3) = C (Gi, Vi, T)? (2.3)
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Onde,

“C” ¢ a constante da liga; GL = Gradiente de Temperatura a frente da isoterma liquidus;
VL = Velocidade de avanco da isoterma liquidus; T = Taxa de resfriamento e “a” é o expoente
determinado experimentalmente em outros sistemas propostos e que podem ser aplicados, pois
funcionam como uma espécie de “padrao” para outros estudos. Assim, todos esses parametros

reunidos resultam no dado de A, que € 0 espacamento dendritico.

De acordo com as referéncias, a Tabela 2.2 apresenta uma sintese das equacdes dos

principais modelos tedricos de crescimento celular e dendritico.

Tabela 2.2 — Modelos teodricos de crescimento celular (Ac) e dendriticos (A, 2).

Regime de
Fluxo de Calor

Autor(es) Ano Modelo Matematico

Hunt 1979 Estacionario Ae = 2,83 [Tmcy(1 - KO)D]% G;% e VL_%
1
Kurz- S _ (@)Z _% _%
Fisher  1981-1992  Estacionario  Ayc =43 =) G eV,
Trivedi 1984 Estacionario _ [Lm, ¢, (1 - Ko)D]% o
A = 2,83 G eV,

r 0,41
A = 4,09K;%7* (E) D% ¢ ;%

7\’1 = 0,07789 Vf (a—0,75) (V' _ G’)0,75G ~0,6028

Estacionério e

Hunt-Lu 1996 L
Transitorio Onde,

=~ 1,13 - 0,1555l0g10 (G*) — 0,007589 [logso (G)]?

/ NAT . GT . VLT
e 7\1=I—,G=L];0.V=Lk0
Tk AT DAT
1 s
_ 2
B;gﬁg?gd 1997 Transitdrio 1 =a 16C,Goel'D
y ! ! (1 - ko)mLGLVL
Ceut
Rappaz_ . —TID ln(—)
) 1999 Transitério — 113 | - NG J
Boettinger h2=5.5 (M.ts) Onde, M (1) (Cout—Cy)

Fonte: Rosa (2007) apud Paixdo (2023).
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Onde,

A € o espacamento dendritico, ko € o coeficiente de parti¢do, I' € o coeficiente de Gibbs-
Thomson, AT =T, — Tsno equilibrio, D é a difusividade de soluto no liquido, V. é a velocidade
da isoterma liquidus (Hunt e Lu, 1996); Co é a composi¢cdo nominal, Goe € um parametro
caracteristico ~ 600 x 6 K cm™; m._ é a inclinago da linha liquidus, e a; € um fator de calibragéo

(Bouchard-Kirkaldy, 1997); G gradiente térmico a frente da isoterma liquidus (Hunt, 1979).

Os ramos dendriticos crescem perpendicularmente a frente de solidificacdo e seguem
certos planos cristalograficos que sdo definidas por distancias ou espagamentos entre centros
de celulas e dos bragos das dendritas (Kurz e Fisher, 1998). Como mencionado anteriormente,
o crescimento celular/dendritico pode ser descrito por modelos teéricos que sdo comumente

aplicados em condi¢es de solidificacdo em regime estacionario ou transiente.

O crescimento dendritico secundario (A2), por sua vez, é influenciado pelo tempo local
de solidificagdo (tsL), que representa a diferenca entre os tempos em que a isoterma liquidus
e a isoterma solidus atravessam uma posicdo especifica. A expressdo que leva em conta

essa variavel e descreve a medida de A, é fornecida por:

X2 = C (tsp)?

Onde,

tsL = AT/ T

Recentemente, Tiryakioglu (2019) a partir dos estudos de Rappaz-Boettinger
que desenvolveu um modelo simples correlacionando a ts. e A2 para aplicacdes em ligas
multicomponentes. S80 inUmeras as expressdes matematicas que permitem compreender
as microestruturas brutas de solidificacdo de acordo com os fendmenos fisicos que ocorrem
durante o processamento, possibilitando a previsdo e até “programacdo” das estruturas

e, consequentemente, as propriedades finais dos materiais metalicos.
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2.4. INFLUENCIA DOS PARAMETROS TERMICOS SOBRE A MICROESTRUTURA

As orientagdes cristalograficas preferenciais possuem maior influéncia na formacao
da nova morfologia e com a rejei¢cdo de mais soluto resultando em fases, assim surgem bragos
secundarios perpendiculares aos ramos primarios (Chalmers, 1968; Flemings, 1974;
Boettinger et al., 2000; Padilha e Siciliano, 2005) e a partir dos secundarios surgem os bracos
terciarios que caracterizam as redes dendriticas (Dias Filho et al., 2015), esquematizados
pela Figura 2.8. Além disso, a variacdo da taxa de resfriamento contribui para a formacédo
de fases, espagamentos estruturais, tais quais: celulares ou intercelulares, interdendriticos

primarios, secundarios e terciarios e interfasicos, bem como formas e tamanhos de gréos.

Figura 2.8 — Representacdo do crescimento morfoldgico em espacamentos entre bracos

dendriticos primarios (A1), secundarios (A2) e terciarios (A3).
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Fonte: Adaptado de Kurz e Fisher (1998).

A taxa de resfriamento (T) estd intimamente associada a definicdo da velocidade
da frente de solidificacdo (VL) e transformacdo das fases sélido-liquido, assim refletidas
na taxa de extracdo de calor influenciando significativamente nas microestruturas
(Garcia, 2007). A relacgéo entre a variagcdo da taxa de resfriamento e o produto da solidificacdo
leva a formacdo de fases, espagamentos estruturais (como celular, interdendriticos primarios,
secundarios e terciarios, e interfasicos), além de diversas formas e tamanhos de grdos.
Na Figura 2.9. é indicado que a medida que aumenta a taxa de resfriamento e da velocidade
da isoterma liquidus ocorre a diminuigdo dos espacamentos dendriticos de modo consequente
elevando a resisténcia mecanica (Hunt e Lu, 1996; Bouchard e Kirkaldy, 1997; Gunduz
e Cadirli, 2002; Garcia, 2007; Zhang, 2008).
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Figura 2.9 — Influéncia de solidificacdo: (a) Taxa de resfriamento sobre a microestrutura

de solidificacdo; (b) Velocidade na formacdo morfoldgica durante a solidificacdo vertical.
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Fonte: (a) Garcia (2007); (b) Rosa et al. (2008).

Durante o processo de solidificacdo de uma liga, quando uma alta taxa de resfriamento
estd presente, resultando em um tempo de solidificacdo reduzido, isso leva a formacéo
de uma microestrutura com grdos mais refinados. Isso aumenta a solubilidade de soluto
e favorece a formacdo de fases metaestaveis ou precipitados intergranulares (Garcia, 2007).
Por outro lado, em condicBes de menor taxa de resfriamento (T), os grdos tendem
a ser mais grosseiros. Nas verificacdes das ligas da série 2xxx (trabalhadas) e 2xx.x (fundidas),
observou-se que para as ligas Al-Cu-Mg a depender da composicdo, quando solidificadas

em condicbes de T variando entre 0,5 K/s e 50 K/s, sdo apresentadas morfologias

essencialmente dendriticos (Qi, 2018; Barros, 2019).

A técnica de solidificacdo direcional em condigdes transiente de extracdo de calor
foi largamente empregada para estudar os fendmenos associados a solidificacdo de ligas
binarias Al-Cu. Estudos de Franca et al. (2011) com a liga Al-4%Cu e Siqueira et al. (2002)
as ligas de Al-2%Cu, Al-5%Cu e Al-8%Cu, observaram uma transicao colunar/equiaxial (TCE)
e comprovam que a baixa taxa de resfriamento desfavoreceu a formacgéo de gréos colunares
antecipando o ponto de ocorréncia da TCE. Segundo Osorio et al. (2008), para uma liga
Al-5%Cu as altas taxas e resfriamento préximo a interface metal/molde contribuiram para o
crescimento de uma microestrutura com morfologia dendritica, onde a escala de A1 e A2 eram
diretamente proporcionais a taxa de resfriamento, conforme demonstradas na Figura 2.10.
Essas elevadas taxas de resfriamento durante a solidificacdo possibilitam contribuir a formacao

de fases metaestaveis que ndo estdo previstas nos diagramas de fases em equilibrio.
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Figura 2.10 — Microestruturas com variacgdes de taxas de resfriamento da liga Al-4,5%Cu em

secOes transversais das posic¢oes de base e topo do lingote: (a) P1 - 10 mm) e (b) P3 - 70mm.
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Fonte: Osorio et al. (2008).

De acordo com a abordagem tedrico experimental das leis de crescimento aplicadas
por Tang et al. (2019) em estudos com ligas multicomponentes a base de Al, assim propés
a equacdo A2 = 60. T 4% que descreve a evolugdo do A2 em funcéo da taxa de resfriamento (T),
a partir de 2,3 K/s a 24,1 K/s para as respectivas posi¢cdes em 50, 25, 10 e 5 mm do sentido
de solidifica¢do, em que a variagdo dos valores de A> influenciaram na reducdo de até 58%
dos espagamentos. Dessa forma, sendo promovido o refino dos grdos em funcdo do aumento
da taxa de resfriamento, e quando correlacionado aos parametros microestruturais é possivel
verificar a influéncia das variaveis térmicas na morfologia conforme observados na Figura 2.11
(Wang et al., 2019; He et al., 2020).

Apesar do resultado gerar controvérsias, uma vez que em literatura é relatado que
os expoentes — 1/3 que expressa a evolugao do A, em fungdo da T (12 o« T ~ ) aplicado as ligas
binarias sdo os mais adequados, pois se relaciona satisfatoriamente com os parametros térmicos
envolvidos e assim estimando a escala do arranjo dendritico (Bouchard e Kirkaldy, 1997).
Nos estudos de Tang et al. (2019) foi determinado o expoente - 0,402 para A» como sendo
0 mais adequado. Portanto, em ligas complexas multicomponentes, variacbes na taxa
de resfriamento durante a solidificagdo impactam diretamente na microestrutura e nas
propriedades mecanicas. Em alguns sistemas, como observado na liga Al-5%Mg-3%Zn-1%Cu,
houve um aumento na taxa de resfriamento que resultou na diminuicdo de Ao
Essencialmente, estima-se que a elevacdo da taxa de resfriamento contribui com o alto grau

de refinamento dos gréos e melhoria da resisténcia do material.
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Figura 2.11 — Correlagdo dos parametros térmicos e microestruturais das ligas
Al-5%Mg-3%Zn-1%Cu: A2 em funcdo da T: (a) 2,3 KI/s; (b) 3,4 K/s; (c) 9,8 K/s; (d) 24,1 K/s

e microestrutura em MEV que expressa a influéncia da T com a variagio do tamanho de gréos.

Fonte: Adaptado de Tang et al. (2019).

Zhu e colaboradores (Zhu et al., 2007) desenvolveram modelos matematicos capazes
de descrever a evolugdo da microestrutura e distribuicdo de soluto durante o processo
de solidificacdo, como o Autémato Celular Modificado (MCA), aplicado a simulacdo de ligas
de aluminio ternarias. O objetivo foi validar essas previsGes confrontando-as com modelos
estabelecidos, como o modelo de Scheil. A liga Al-3,9%Cu-0,9%Mg foi analisada pelo
modelo MCA e os resultados apresentaram uma micros-segrega¢do no sentido da regido

interdendritica, fato corroborado experimentalmente, conforme representado pela Figura 2.12.



46

Figura 2.12 — Simulagdo a partir do modelo MCA da formagéo de dendritas equiaxiais
e campos de soluto de (a) Cu e (b) Mg para uma liga de Al-3,9%Cu-0,9%Mg solidificada
com 15 °C/s (250 x 250 malhas com Ax =2 um).

Fonte: Zhu et al. (2007).

Brito et al. (Brito et al., 2016) analisaram a solidificacdo da liga Al-3%Mg-1%Si sob
diferentes taxas de resfriamento (0,003 K/s a 40 K/s) com o objetivo de investigar as transi¢es
microestruturais que ocorrem durante o processo. A ampla faixa de taxas de resfriamento
utilizada possibilitou a observacdo de uma série completa de transicbes microestruturais,
celular / dendritica / celular. Os resultados do estudo indicaram que o crescimento de uma
morfologia essencialmente dendritica ocorre apenas para taxa de resfriamento entre 0,8 K/s
e 2 K/s. A Figura 2.13 mostra a influéncia da taxa de resfriamento e velocidade de crescimento

em relacdo a evolucdo morfoldgica da liga ternéria ilustrada pela esquematizacéo abaixo.

Figura 2.13 — Evolucdo da transigdo celular/dendritica/celular em funcéo da velocidade de
crescimento e da taxa de resfriamento (T = GL.VL); e microestruturas longitudinais tipicas

da Al-3%Mg-1%Si solidificadas direcionalmente em regimes permanente e transiente.
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Os fatores principais envolvidos nas caracteristicas finais da estrutura bruta
de solidificacao sdo, essencialmente, os parametros térmicos bem como a transferéncia de calor,
ambiente e/ou meio e 0 molde/substrato (Kreith e Bohn, 2000). Assim, a partir dos estudos de
Wang et al. (2019), foi possivel avaliar o impacto direto do material do molde na taxa de
resfriamento e, consequentemente, na dureza Brinell (HB) das ligas binarias de Al-Cu.
Os resultados revelaram que taxas de resfriamento mais altas levaram a formacdo de uma
microestrutura com morfologia refinada, resultando em maiores valores de HB conforme a
Figura 2.14, que apresenta os resultados da dureza HB em relacéo ao material do molde e taxa
de resfriamento (T). Segundo Cadirli et al. (2013), a medida que o teor de Cue a T

aumentaram, houve a eficacia nas propriedades em elevada dureza e resisténcia mecanica.

Figura 2.14 — Dureza das ligas de Al-Cu em diferentes taxas de resfriamento para cada molde

e relacionando as microestruturas de solidificagéo: (a) Al-5%Cu; (b) Al-17%Cu; (c) Al-20%Cu.
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Fonte: Adaptado de Wang et al. (2019).

A presenca de fases endurecedoras ou precipitados ao longo dos graos influenciam
fortemente na resisténcia mecéanica do material. O comportamento mecénico a partir das
técnicas de ensaios dinamicos como a andlise da dureza, possibilitam uma relevante
interpretagdo das propriedades de modo objetivo. Desse modo, determinados pelo efeito
significativo da resisténcia a deformacdo plastica, sdo expressos pela presenga de fases
complexas na morfologia que promovido o0 aumento das taxas associadas a estrutura bruta
de solidificacdo garantem graos grosseiros ou refinados, ou seja, variacdo dos espagamentos

dendriticos (1) e, que concordem com a resolugdo ideal de dureza do material (Garcia, 2007).
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De acordo com a determinacdo de Kaya et al. (2008), que correlaciona a resisténcia
mecanica a partir da variagdo de microdureza com 0s parametros microestruturais de ligas
binarias do sistema Al-3%Cu, Al-3%Si e Al-3%Ti, indica que com a diminui¢do do A1 e A2
ocorre 0 aumento da dureza em HV. Conforme estudos de ligas Al-3%Cu e Al-3%Ni
(Cadirli, 2013; Karakose e Keskin, 2011) Al-6%Cu (Dias Filho et al., 2015), é verificado que
fase a-Al apresenta ductilidade a essa matriz e, a presenga do Cu formando os compostos
intermetalicos (IMCs) atribui um aspecto fragil a liga, portanto um aumento da resisténcia
especifica indicada pela dependéncia do HV em taxas de solidificacdo e/ou resfriamento
(V e T), do mesmo modo que com o sistema ternario Al-3%Cu-0,5%Mg apresentado
por Barros et al. (2019), observou-se que a adi¢cdo de Mg elevou significativamente a dureza

do material, sendo propostas equacdes de Hall-Petch representando a relagdo de HV em Ao.

2.5. LIGAS Al-Cu-Mg-x: CARACTERISTICAS E PROPRIEDADES

As ligas de Al sdo 6timas devido a sua resisténcia especifica e conformabilidade, que
permitem a producdo de diferentes geometrias e, ttm uma pelicula de éxido (Al2Os) protetora
que melhora sua estabilidade térmica e resisténcia a corrosdo. Do ponto de vista da solubilidade
de soluto, apenas alguns elementos tém solubilidade sélida no Al para uma ampla faixa de
composicao e temperatura. Os principais elementos que se destacam sao o Cu, Mg, Si, Zn e Li.

Componentes como o Cr, Mn e Zr, possuem baixa ou nenhuma solubilidade no Al, mas
formam compostos intermetalicos que promovem a melhoria das caracteristicas supracitadas
das ligas de Al (Campbell, 2006). Em geral, os elementos que criam fases intermetalicas com
o aluminio, ou entre outros elementos presentes, sdo adicionados para melhorar alguma
propriedade mecanica sem comprometer a resisténcia a corrosdo. Por ultimo, elementos como
Cu, Mg, Zn e Si sdo responsaveis pela formacdo dessas fases, as quais, apds tratamentos

térmicos especificos, aprimoram a resisténcia mecanica (Wierzbiniska e Sieniawski, 2010).
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A difuséo do soluto na matriz do Al é influenciada pelos elementos quimicos adicionais
(Toschi et al., 2019). A medida que a solubilidade do Cu no Al aumenta com o aumento
da temperatura, o Cu individualmente ndo se mantém estdvel nessas condicdes.
Quando a fase Al.Cu se dissolve na matriz, ocorre uma diminuicdo da resisténcia.
Para compensar essa reducdo na resisténcia mecanica em altas temperaturas, sao adicionados
elementos como Ag, Fe, Mn, Ni e Zr, que estabilizam as fases intermetélicas ativas
(Belov et al., 2005; Karakulak et al., 2013).

Muitos estudos exploram ligas Al-Cu-Mg-Ag para aplicagdes que demandam
alta resisténcia térmica, mas a presenca da Ag encarece 0 processo de fabricacdo
em grande escala (Yang et al., 2023). Buscando alternativas mais econdmicas, ligas da série
2xxx (Al-Cu) como 2024, 2219 e 2618 (trabalhadas) e A240, 242 e 243 (fundidas)
sdo consideradas, contendo elementos como Mg, Mn, Fe e Ni (Elgallad et al., 2009;
Shah et al., 2023). O Mn oferece estabilidade térmica e resisténcia ao desgaste, enquanto o Ni,
mesmo em pequenas quantidades, aumenta a dureza e resisténcia das ligas de aluminio,

em temperaturas proximas de 1/3 temperatura de liquidus da liga (Davis, 2001).

No diagrama Al-Cu-Mg (Figura 2.15), nota-se que a solugdo solida de aluminio pode
estar em equilibrio com as fases binarias Al.Cu e AlgMgs, e fases ternarias S-Al.CuMg
e AlsCuMgs previstas (Glazoff et al., 2018). Uma viséo transversal pseudobinaria possibilita
decompor o lado do diagrama de fase rico em Al em dois dominios. O efeito significativo
de endurecer por precipitacdo durante a decomposicdo de solucbes solidas supersaturadas €
dado, principalmente, pelas modificacdes metaestaveis das fases Al.Cu (0' e 6") e Al,CuMg (S")
(Zolotorevsky et al., 2007).

Figura 2.15 — Diagrama de fases Al-Cu-Mg: (a) projecdo da liquidus e (b) distribuicéo
de fases no estado solido.
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Fonte: Belov et al. (2005); Zolotorevsky et al. (2007).
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No trabalho desenvolvido por Zhao et al. (2019) com ligas de Al, ¢ verificado que o
teor e tipo de soluto influenciam, sobretudo, no arranjo microestrutural e na fracdo de eutético.
O caminho de solidificacdo da liga Al-4,29%Cu-1,09%Mg, estimado a partir da simulacao
de Scheil é definida pelareacdo: L — (L +a) > (L +a +68) — (L +a + S + 6), aresultante
expressa a evolucdo das fases durante a fusdo. A reducéo da fase eutética na morfologia ocorreu
devido ao baixo teor de Cu e Mg, resultando em propriedades finais esperadas de um material
ductil e altamente conformavel mecanicamente. Os autores verificaram que a estrutura eutética
ternaria consistiam em pelo menos trés fases: a-Al (regido preta), 6-AloCu (regido branca)

e S-Al>CuMg (regido cinza), sendo apresentado pela Figura 2.16.

Figura 2.16 — Microestrutura em MEV da liga Al-4,29%Cu-1,09%Mg solidificada em molde
isolado e principais fases evidenciadas de a-Al, 68-Al.Cu e S-Al,CuMg.

Eutético

# Eutético Temino \

Bmano \ &

Fonte: Zhao et al. (2019).

Oliveira et al. (2019), a partir dos estudos de ligas fundidas ANSI 319 observou que
devido a presenga do Cu ¢é formada a fase 6-Al.Cu no eutético, que em grande quantidade
diminui a dureza, mas quando endurecidos pelo mecanismo de precipitacédo
(Rugaya et al.,, 2015) promove a melhora da resisténcia mecéanica. De acordo com
o0s experimentos de Ezemenaka et al. (2021), durante a solidificacdo direcional da liga eutética
Al-15,5%Cu-10,6%Mg a equacdo invariante € dada pela seguinte expressao:
[L S a(Al) + 0(ALCu) + S(Al.CuMg)] e mantendo-se estabilizado, sendo as fases presentes

diretamente relacionadas aos parametros térmicos envolvidos: Co, Vi e Gr.

Os sistemas que contem multiplas fases sdo mais complexos devido as inimeras reacdes
de solidificacédo. Belov et al., (2005) propds um diagrama multicomponente de ligas do sistema
Al-Cu-Mg-Ni-Si em que é previsto a existéncia de compostos intermetalicos (IMCs)
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observados em ligas ternarias de Al-Cu-Mg como a fase 6-Al2Cu, e estima que a distribuicdo
de fases dada pelas reagdes invariantes (Tabela 2.3) e sdo: e-AlsNi, 6-AlI3CuNi - AlsNiy,
v-Al-7CusNi, M-Mg2Si e Q-AlsCu2MgsSis em equilibrio com Al e Si definidas pelas proje¢des

do diagrama de fases conforme Figura 2.17.

Figura 2.17 — Diagrama de fases do sistema Al-Cu-Mg-Ni-Si: (a) Distribuicdo de fases
no estado solido; (b) Projecdo politérmica de superficies de solidificacdo

(campos incluem fases Al e Si).
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AlsCu2Mge S

Mg2Si

Fonte: Belov et al (2005).

Tabela 2.3 — Reac6es invariantes com participacdo de Al e Si: Liga Al-Cu-Mg-Ni-Si

x Composi¢do em Liquido (%)

Reacdo Pontos S Ni Cu Mg T (°C)
L—>(A)+(Si))+0+Q+y E ~6 <1 ~28 ~2 503-506
L+e+(AD+(Si)+56+M P1 ~10 <1 ~12 ~3 535-540
L+3+(A)+(Si)+y+M P2 ~11 <2 ~10 ~3 530-535
L+M+(Si)+(A)+Q+y P3 ~12 <2 ~8 ~3 525-530

Fonte: Belov et al. (2005).

Wang et al. (1995) observaram que ligas a base de Al-Cu e Al-Si tornam-se mais duras
e resistentes em altas temperaturas quando o coeficiente de expansdo térmica € reduzido.
A presenga de Fe aumenta a ductilidade, mas o Ni pode diminui-la. O Ni é usado para controlar
a estrutura do grdo em altas temperaturas. No entanto, na presenca de Fe e Si a fase intermetalica
B-Al6FeSi pode ser formada, esta fase tem uma atuacdo deletéria sobre a resisténcia a fadiga
e a tenacidade a fratura. Outras adi¢fes importantes incluem Ti para refinar a estrutura do gréo
durante a fundicdo do lingote, e elementos de transicdo como Mn, Cr elou Zr,

que formam particulas dispersas como Al2oCu2Mns, Al1sMgsCrz e AlsZr (Campbell, 2006).
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2.6. APLICACOES DAS LIGAS MULTICOMPONENTES DE Al-Cu

O processo de solidificagdo é empregado quando hd a necessidade de fabricar,
via fundicdo, componentes com geometrias complexas ou especificas que ndo seriam possiveis
de serem obtidas em processamentos convencionais. As ligas de Al seguem sendo amplamente
utilizadas e contém caracteristicas Unicas que sdo solicitadas em inumeros setores
da engenharia, como a industria aerondutica e aerospacial, automobilistica, utensilios
domeésticos, e estruturas de edificacdes. Além de conter propriedades fisicas e mecanicas
atrativas, ainda o fato de as ligas de aluminio formarem naturalmente nas superficies uma
camada de Al>O3, essa pelicula tem excelente resisténcia a corrosdo em atmosferas naturais
e meio quimicos. As liga de aluminio ainda possuem alta condutividade elétrica e térmica,

alta refletividade e facilidade de reciclagem (Campbell, 2006; Karakdse e Keskin, 2009).

Em 1950, o estudo das ligas ternarias Al-Cu-Mg adquiria maior expressividade e passam
a ter validade nas solicitacGes de servico, para o atual cenario da metalmecanica tém um elevado
potencial devido ao maior refinamento composicional, possibilitando a insercdo
em componentes estruturais de transporte, como em areas quentes das aeronaves aplicando, por
exemplo, ligas da série 2xxx. Compreendendo a necessidade de aprimorar o desempenho
mecanico e a resisténcia térmica do Al, sdo observados aspectos necessarios para empreender
analises de desempenho do material em elevadas temperaturas, as propriedades de tensdo:
tracdo, fluéncia e fadiga, bem como a estabilidade térmica, ou seja, da evolucdo
das propriedades do material quando exposto termicamente num longo periodo (Pouget, 2014).

Em ligas comerciais a base de Al-Cu, durante a solidificacdo parte do cobre se combina
quimicamente com Al e Fe para formar constituintes ®-ArCuFe ou a-(Al, Cu, Fe).
Assim, a adicdo de Mg a ligas de AI-Cu resulta na formacdo da fase Al.CuMg
por decomposicao eutética. Precursores metaestaveis para precipitados de Al,.CuMg séo usados
para elevar a resisténcia das ligas estruturais aplicadas na indudstria aeroespacial visto que
atribuam uma combinacdo adequada de resisténcia e tenacidade a fratura (Davis, 2001).
As aplicacbes diversas sdo contempladas em componentes que necessitem de resisténcia
a fratura e tolerancia a danos, as ligas ducteis sdo aplicadas em revestimentos das asas

e estrutura e/ou revestimento da fuselagem de aeronaves comerciais.
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As principais ligas das séries 2xxx (até 5% de cobre) e 2xx.x na classificagdo
da Aluminum Association (AA), comumente sdo empregadas na composicdo estrutural
que exijam elevadas resisténcias conforme relacdo esquematizada da Figura 2.18.
Contudo, no quesito geral das ligas de Al trabalhadas e trataveis termicamente, essas podem ser
endurecidas por precipitacdo para obtencao de maiores niveis de resisténcia, incluindo as ligas
2xxX (Al-Cu e Al-Cu-Mg), a série 6xxx (Al-Mg-Si), a série 7xxx (Al-Zn-Mg e Al-Zn-Mg-Cu)
e a ligas de Al-Li da série de ligas 8xxx. As ligas da série 2xxx e 7xxx endurecidas
por precipitacdo desempenham um papel critico em ligas de Al de alta resisténcia,

uma vez que fortalece o material devido a formagdo precipitados que atuam

no movimento das discordancias (Campbell, 2006).

Figura 2.18 — Relacdes entre ligas de aplicacdo a base Al-Cu (série 2xxx).
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Estoque de maquina de parafuso;
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Menor forga;

Boas propriedades de temperatura elevada

Duraluminio Alta resisténcia
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2177 Fio de rebite, soldavel por pontos.
Adicdo de Li para aprimorar:

Elevar o médulo, menor densidade

Boa soldabilidade; L p 2090
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(até 160 °C ou 320 °C);
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Aplicado em placa de armadura

Fonte: Adaptado de Davis (2001).
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Na industria aerondutica, o Al representa a maior parte dos componentes das aeronaves,
compreendendo aproximadamente 60-80% (Viana, 2005; Mouritz, 2012). E amplamente
utilizado na construcdo de estruturas e matrizes, além de compositos laminares metalicos,
como 0 GLARE (Gunnink, 2002). Ao longo das décadas, decorreu de maiores possibilidades
devido a evolucdo na distribuicdo estrutural dos aviBes, com uma predominancia cada
vez maior do aluminio, como ilustrado na Figura 2.19 (Mouritz, 2012).

Figura 2.19 — Distribuicdo dos materiais estruturais e sua porcentagem em massa (%) utilizados
nas fuselagens de aeronaves civis e militares: (a) Boeing 737; (b) Airbus 340-330;
(c) Airbus A380; (d) F-18 Hornet (C/D).
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Embora os materiais compdsitos detenham uma parcela consideravel do leque de
materiais empregados na inddstria aeronautica, existem diversas pesquisas que garantem a
manutencdo do uso das tradicionais ligas de aluminio, e destacam o potencial para aplicacdes
desses materiais com matriz em Compoésitos de Matriz Metalica (MMC), ou em
Laminados Compdsitos Metélicos (LMCs) (Belov e Zolotorevsky, 2001; Akopyan, 2018).
Outra possibilidade é a producdo de materiais compositos com matriz eutética
(Hertzberg, 1965; Mollard e Flemings, 1967; Cline, 1967).

Neste contexto, uma matriz eutética alinhada, ou uma alta fracdo da mistura eutética,
pode se desenvolver durante a solidificagdo, proporcionando propriedades tecnolégicas
e operacionais eficazes (Bray, 1992; Murr, 2015; Akopyan, 2018). Chen et al. (2021)
destacam que particulas ceramicas em matrizes metélicas a base de aluminio (MMC),
especialmente nanoparticulas de grafeno, sdo reforgos atrativos para compositos.
Essas particulas possuem uma extensa area superficial, boa condutividade elétrica e térmica,
além de resisténcia ao desgaste. Esta combinacdo confere caracteristicas importantes as ligas,
contribuindo para a reducdo do peso do produto final, nesse interim estudos indicaram

que sua aplicacdo € promissora nos setores de transportes automotivos e aeronauticos.

Ainda que seja compreendido a tendéncia crescente do uso dos compdsitos,
as ligas de Al de elevadas propriedades mecanicas continuam sendo ideais para componentes
estruturais de aeronaves. As propriedades das ligas de Al sdo controladas pela composicao
guimica e possiveis tratamentos térmicos atribuidos (Mouritz, 2012), na maioria das condic6es
sendo de fundamental importancia uma vez que para garantir determinada caracteristica apenas
com a composicao, processamento e conformacdo mecanica ndo seja o suficiente para atingir
determinado nivel, os tratamentos térmicos, termoquimico e superficiais tendem a atender
as especificacdes requeridas. De modo geral, na elaboracdo das ligas sdo levados em
consideracdo a escala de processamento, a precisdao de servicos e a relevancia do setor e para

toda aplicacdo existe um sistema que o contempla, ver Tabela 2.4. (Prasad e Wanhill, 2017).
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Tabela 2.4 — AplicacGes reais aeroespaciais e propostas das ligas de aluminio convencionais
da classe de série 2xxx para estruturas de fuselagem.

Produto | Caracteristicas | Ligas | AplicacGes
Tolerancia a 2024-T3 Fuselagem, Protecdo da Cabine de
Chapas ~
Danos 2524-T3/351 pressao
2024-T351
Tolerancia a 2324-T39 . s
Protecdo da asa inferior
Danos 2624-T351
Placas 2624-T39
Relf/llsggir;ua 2024-T62 Painéis de fuselagem de aeronaves
Re5|s’te_nC|a 2124-T851 Anteparas de aeronaves
Média
o 2024-T3511
Extrusdes TOIS;”OC;a a 2026-T3511 Longarinas de asa inferior/fuselagem
2024-T4312

Fonte: Adaptado de Prasad e Wanhill (2017).

A série 2xx.x é uma classe de ligas fundidas em que determinados sistemas séo usados
em motores a combustdo de aeronaves e motores a diesel por conta de sua excelente estabilidade
térmica e resisténcia ao desgaste (Elgallad et al.,, 2009; Shah et al., 2023).
As ligas multicomponentes s&o atrativas devido a sua complexidade associadas
aos intermetalicos, como no sistema na faixa de composicdo Al-Cu-Mg-Ni-Si

que sdao comumente aplicadas a fundicdo de pistdes comerciais (Belov et al., 2005).

Assim como, as ligas forjadas da classificacdo ASTM-2618 que contém 0s principais
elementos como Cu, Mg, Ni, Fe e minimos teores de Zr e/ou Si, sdo aplicadas em rodas para
turbocompressores de exaustdo ou cabecotes de cilindros de motores automotivos, mas
geralmente em componentes para motores de aeronaves submetidas a cargas de fadiga e que

operem a longos periodos em elevadas temperaturas (Malek et al., 2020; Yang et al., 2023).
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2.8. CORROSAO DAS LIGAS DE Al-Cu

O aluminio comercialmente puro e suas ligas apresentam boa resisténcia a corrosao,
por efeito da passivacdo de modo espontdneo a temperatura ambiente (formagdo de uma
pelicula protetora de Al,O3) impedindo a ocorréncia de outras reagdes em ambientes severos
(Campbell, 2006). Entretanto, a depender da distribuicdo microestrutural das fases presentes
associadas as diferencas de atividades quimicas composicional torna tais ligas susceptiveis
a corrosdo, uma vez que unidos a exposicdo em ambientes salinos agressivos provocam
a fragilidade dessa camada protetiva da superficie, sendo assim, inicia-se 0 processo corrosivo
que pode ser, por exemplo, 0os mais comuns como por pites ou intergranular (Tao, 2016).
Por isto, € um grande desafio os estudos para desenvolvimento e/ou ajuste de dadas ligas de
aluminio de média resisténcia que seja de baixo custo de obtencdo, que carecam do aumento
das propriedades de resisténcia a corrosdao promovendo o maior uso das ligas ndo-ferrosas de

Al ao longo do tempo na industria de transportes, como a aeronautica.

As ligas Al-Cu-Mg apresentam uma baixa resisténcia a corrosdo quando comparadas
com as demais, a exemplo das ligas da série 5xxx, 6xxx e 7xxx, mesmo com Mg incorporado
a matriz ainda assim essa caracteristica € pouco expressiva neste sistema. Isto ocorre devido
a presenca dos intermetalicos com carater catodo formados durante a solidificacdo associados
ao Al dissolvido nos contornos dessas fases, geralmente tém a propensdo para a ocorréncia
de corroséo intergranular por pite (Davis, 2001). Ou seja, o cobre tende a reduzir a resisténcia
acorrosao das ligas de Al, sendo necessario controlar a concentracao/teor adicionado a fundicao
(Zolotorevsky et al., 2007).

A relacdo de massa/concentracdo dos elementos adicionais que contribuem
para a formacao das segundas fases em ligas da série 2xx.x e 2xxx prevé as principais fases,
como 0-Al,.Cu e S-Al,CuMg, que atuam como endurecedores. Essa relacdo influencia na
resisténcia mecanica, sendo que altas concentracdes dessas fases elevam essa resisténcia, porém
diminuem a resisténcia a corrosdo devido a heterogeneidade eletroquimica. Embora atendam
a critérios de selecdo relacionados a outras propriedades mecéanicas, essas ligas requerem
refinamento na composi¢do quimica, processamento e tratamentos para melhorar a resisténcia
a corrosdo. A presenca de Ag e Mg em uma liga binaria Al-Cu pode resultar em propriedades
superiores, mas as segundas fases grosseiras de 0-Al.Cu formadas podem enfraquecer
a resisténcia a corrosdo, destacando a necessidade de mais pesquisas e abrindo

novas possibilidades para a adigdo de elementos quimicos compativeis (Wang et al., 2020).
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Barros et al. (2019) estudaram o comportamento a corrosdo das ligas Al-3%Cu
e Al-3%Cu-0,5%Mg, as conclusdes deste estudo revelam que a microestrutura refinada
(com menores valores de A1 e A2) esta associada a maiores valores de microdureza, porém
também a taxas de corrosdo mais elevadas, indicando uma tendéncia para microestruturas
de solidificagdo mais grosseiras apresentarem taxas de corrosdo mais baixas.
O tratamento térmico de solubilizagdo resultou na dissolugdo de constituintes sollveis na matriz
rica em Al, aumentando a concentragdo de Cu na fase a-Al, enquanto 0s compostos
intermetalicos insoluveis ®-Al:Cu2Fe nas regides interdendriticas permaneceram como
um fator significativo na corrosdo localizada, Figura 2.20. Notou-se que o tratamento térmico

de envelhecimento por 0,5 e 1h promoveu um aumento significativo na resisténcia a corrosao.

Figura 2.20 — Micrografias opticas das ligas: (a) Al-3%Cu e (b) Al-3%Cu-0,5%Mg apds ensaio
de corrosdo em amostras tratadas termicamente por envelhecimento.

@

Fonte: Barros et al. (2018).

Kairy et al. (2019) e Deng et al. (2023) avaliaram a influéncia da adicdo de Sc e Zr
na resisténcia a corrosao de uma liga ternaria Al-Cu-Mg. Eles observaram que o aumento
da resisténcia mecénica e a corrosdo foi alcangado atraves do refinamento
dos gréos e da redistribuicdo e densificacdo das fases S-AlCu2Mg por meio do tratamento
térmico de envelhecimento. Os elementos adicionados em conjunto com as técnicas
de processamento e modificacdo da estrutura contribuiram para a diminuicdo da taxa de

corrosao, em consonancia com o controle da propenséo a deterioragdo eletroquimica.
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A presenca de transformacfes no estado sélido pode influenciar significativamente
a avaliacdo da resisténcia a corrosdo com base apenas na microestrutura inicial de solidificag&o.
Estudos recentes tém contribuido para entender como os parametros da microestrutura afetam

aresisténcia a corrosdo em ligas especificas, como as ligas de Al e Pb para baterias automotivas.

Em pesquisas recentes com ligas de Al-Cu de variados teores e com a presenca de Ni,
os testes de polarizacdo potenciodinamica em solucdo de 0,5M de NaCl apresentaram
microestruturas mais refinadas e, consequentemente, menores valores de taxa de corrosao.
Na liga AIl-5%Cu-1%Ni, a formacdo de pites ocorreu na matriz dendritica de Al
e, comparado com a liga com AIl-15%Cu-1%Ni que ocorreu a formacdo dos pites
nos espacamentos interdendriticos, possivelmente pela formacdo de um par galvanico

entre as fases secundarias e a fase a-Al da matriz (Rodrigues, 2017).

E crucial considerar como a microestrutura afeta diversas propriedades
simultaneamente, como resisténcia mecénica e resisténcia a corrosdo. Por exemplo,
para a liga Al-Si (Osorio et al., 2011), observou-se um aumento na resisténcia mecéanica
com o aumento do espacamento dendritico, enquanto a resisténcia a corrosdo diminui.

Esse resultado demonstrou a correlacdo da microestrutura com as propriedades de superficie.

Portanto, em vez de buscar a maximizacdo de ambas as propriedades, é necessario
encontrar um compromisso que atenda aos requisitos de projeto. No presente trabalho, o intuito
é a verificacdo da adicdo do minimo teor de Ni na microestrutura ap6s ensaios mecanicos e
eletroquimicos, como 0s ensaios de corrosdo e a compreensdo de seu comportamento ao final
das verificacdes, podendo contribuir para o contetdo cientifico. O componente Ni € atrativo
para os estudos em que alcance maior desenvolvimento das ligas tecnoldgicas de Al para os
setores automotivos, petroliferos e aeronauticos. Sabe-se que metais de transicdo, como o Ni,

Fe, Cr, Co e Mn, sdo pouco soltveis no Al, geralmente em concentracdes entre 0,01% e 0,05%.

Quando esses metais sdo adicionados a uma liga de aluminio, podem formar fases
em excesso (geralmente compondo o eutético) que tém o potencial de reduzir a resisténcia
a corrosdo da liga devido seu carater catdédico em relagdo a matriz o-Al. 1SS0 ocorre
porque essas fases extras podem promover reacGes corrosivas indesejadas ou servir como locais
preferenciais para a corrosdo iniciar e se propagar. Portanto, € importante considerar
cuidadosamente a composicao da liga e as fases formadas durante o processo de fabricacédo
para garantir uma resisténcia a corrosdo adequada (Zolotorevsky et al., 2007).
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3.1. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
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Para a andlise da solidificacdo unidirecional das ligas Al-5,0%Cu-1,5%Mg

e Al-5,0%Cu-1,5%Mg-1,0%Ni, com porcentagem em massa (%) e que para facilitar a leitura

serdo designadas apenas como Al-5Cu-1,5Mg e Al-5Cul,5Mg-1Ni, respectivamente, obtidas

em condic¢des transitorias do fluxo de calor, para os estudos dos pardmetros térmicos

e microestruturais, avaliacdo das propriedades mecanicas e de resisténcia a corrosao foram as

realizadas atividades ordenadas de acordo com o fluxograma apresentado a sequir (Figura 3.1).

Figura 3.1 — Fluxograma dos procedimentos experimentais para desenvolvimento das ligas
dos sistemas Al-Cu-Mg e Al-Cu-Mg-Ni.
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vz Parimetros Térmicos

Anilise Multivariada de
Dados Correlacionados

Resultados

Fonte: Elaborado pela autora.
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1. Célculos termodindmicos via software Thermo-Calc® a fim de investigar/estimar sequéncia
de solidificacdo e variacao da fragdo méssica das fases em fungédo da temperatura;

2. Elaboracdo das ligas: Al-5Cu-1,5Mg e Al-5Cu-1,5Mg-1Ni em massa, com as proporcoes
dos componentes obtidas a partir de célculos estequiométricos;

3. Obtencdo dos lingotes por meio de experimentos de solidificacdo unidirecional vertical

ascendente, em condic¢oes transitorias do fluxo de calor;

4. Registro dos dados térmicos mediante um registrado datalogger instrumentado
com termopares do tipo “K” e posicionados ao longo da altura da lingoteira para obten¢do

do registro das curvas de resfriamento durante a solidificacéo;

5. Determinagdo das varidveis térmicas de solidificacdo das ligas, tais como:

Velocidade de avanco da isoterma liquidus (VL) e a Taxa de resfriamento (T);

6. Caracterizagdo microestrutural via Microscopia Optica (MO), e analise de imagens

com auxilio do software Image J, e medi¢des dos espagamentos dendriticos A1 e A2;

7. Andlise de Difracdo de Raios-X (DRX) e Microscopia Eletronica de Varredura (MEV/EDS)

para identificacdo das fases que comp®&e a microestrutura de cada ligas;

8. Determinagdo das leis de crescimento correlacionando os pardmetros microestruturais

e parametros térmicos;

9. Realizacdo dos ensaios mecanicos com vistas a determinar o limite de resisténcia

a tragdo (omax) € alongamento especifico (6 - %), e o perfil de dureza (HV);

10. Realizagdo de ensaios eletroquimicos (Espectroscopia de Impedéncia Eletroquimica

e Polarizagéo Linear) para determinacdo do comportamento a corrosao;
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3.2. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

Os equipamentos e materiais empregados na preparacdo, obtencdo e aquisi¢do
de dados durante a solidificacdo das ligas sdo descritos a seguit:

1. Matérias-primas: As ligas foram elaboradas a partir dos componentes sélidos definidos

(Al, Cu, Mg e Ni) comercialmente puros, cujas composicOes sdo detalhadas na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 — Composicdo quimica (% em massa) dos metais utilizados na elaboracéo das ligas.

Mg Al Mn Zn Si Cu Ni Fe Sn Co
Aluminio 0,01 Balango - 0,01 0,03 0,01 - 0,03 - -
Cobre - - 0,008 - - Balanco 0,008 - 0,009 -
Magnésio Balanco 7 0,139 0,631 0,138 0,115 0,001 0,001 0,005 -
Niquel - - - - - - Balangco 0,004 - 0,17

Fonte: Anélise de FRX — Elaborado pela autora.

2. Balanca digital: pesagem dos materiais utilizados na fabricacdo das ligas foi realizada
em uma balanca analitica digital modelo MARK L 1002, de carga méaxima 10009
e carga minima 0,59 com resolucgdo 0,01g fabricada pela empresa BELL Engineering;

3. Cadinho de carbeto de Silicio: revestida por uma camada de suspensdo a base de alumina,
na especificacdo Carborundum modelo QF-180, para evitar quaisquer contaminacdes

do metal liquido e promovendo o aumento de sua durabilidade;

4. Forno: a fusdo dos materiais foi realizada em um forno do tipo mufla da JUNG com

temperatura de operacdo maximo de 1250 °C contendo o controle processado de temperatura;

5. Lingoteira Bipartida: em aco inoxidavel AISI 310, com didmetro interno de 60 mm,
altura de 150 mm e espessura de parede equivalente a 5 mm, possui 7 furos laterais de 1,6 mm
de didmetro (Figura 3.2) para insercdo dos termopares ao longo do dispositivo

a fim de capturar os registros térmicos durante a solidificacao;

6. Chapa molde: base metalica em aco ao carbono AISI 1020 com espessura de 3 mm, acoplada
na regido inferior da lingoteira, em que é realizado um acabamento interno da superficie
de contato com lixas de granulometria de 1200 mesh. A extracdo do calor do metal liquido

é realizada através da refrigeracdo a &gua no substrato;
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Figura 3.2 — Componentes que agregam o dispositivo: Lingoteira bipartida em aco inoxidavel
AISI 310; chapa molde em ago AISI 1020 e parafusos de fixacdo (Adaptacao).

Lingoteira

Chapa Molde

Fonte: Elaborado pela autora.

7. Termopares: As temperaturas foram registradas com o auxilio de termopares tipo “K”

encapsulados em bainha de ago inoxidavel de diametro 1,6 mm;

8. Dispositivo de Solidificacdo Unidirecional Vertical Ascendente: Uma representacdo
esquematica completa do equipamento utilizado para solidificacdo das ligas é apresentada
na Figura 3.3. O dispositivo consiste em um forno de formato cilindrico composto
por uma camada de massa refrataria, suportes refratarios para as resisténcias elétricas,

local para acomodac&o da lingoteira e sistema de refrigeracdo na parte inferior.

Figura 3.3 — Representacédo do dispositivo de solidificacdo unidirecional vertical ascendente.

Controlador
Térmico Lingoteira
Resisténcia Elétrica
Massa Refratim
Sistema de Refrigeragdo

&) Lmgoteira bipartida
(ago moxidavel)

Termopares

(| )y Base (ago carbono)
—

Aquisicdo de Dados

Fonte: Adaptado de Brito (2016).
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9. Haste em aco inoxidavel: revestida com suspensdo a base de Al>Os para homogeneizacao
do banho por agitacao, além de retirar a camada de 6xido formada na superficie liquida;

10. Massa refrataria QF-180: suspensao a base de alumina aplicada ao revestimento interno

do cadinho, lingoteira e haste, a fim de evitar a contaminacao das ligas durante os experimentos;

11. Rotametro: O controle do fluxo de agua que escoa através da camara de refrigeracdo
dos dispositivos, ou seja, 0 que incidente sobre a chapa molde durante a solidificacdo

da liga foi realizado por meio de um rotametro.

12. Equipamento para aquisicdo de dados: as temperaturas sdao medidas pelos termopares

durante os experimentos foi realizada por um sistema datalogger NOVUS FieldLogger.

3.3. PROCESSAMENTO: PREPARACAO DAS LIGAS

As ligas Al-5Cu-1,5Mg e AIl-5Cu-1,5Mg-1Ni foram elaboradas com elementos
comercialmente puros (Tabela 3.1). A principio, foi estimado em célculo estequiométrico
(% de massa) dos elementos de liga para correta determinacéo das massas de Al, Cu, Mg e Ni
(a depender da composicdo estequiométrica), em seguida 0s componentes sdo pesados
de acordo com a composi¢do nominal de cada liga. O Al foi fundido dentro de um cadinho de
SiC (revestidos com uma camada de massa refrataria QF-180, a fim aumentar sua durabilidade
e evitar quaisquer contaminacdes nas ligas) a temperatura de 800 °C até total fusdo. Os metais
Cu (agregado as duas ligas) e Ni (presente apenas na liga quaternaria) foram adicionados ao Al
liquido & 800°C, seguido de homogeneizacdo dentro do forno a 850 °C por 45 minutos.

A mistura resultante foi agitada com uma haste de aco inoxidavel revestida com massa
refrataria para garantir a homogeneizacao e, posteriormente a liga foi vazada dentro de uma
lingoteira de ago inoxidavel, revestida com Al,O3 no dispositivo de solidificagdo unidirecional
no método vertical ascendente e, assim obtém-se o0s lingotes que serdo ensaiados.
O Mg foi adicionado com o banho liquido a 700 °C em conjunto com injec&o de Ar para evitar
a formacédo de MgO. Para o calculo dos pardmetros térmicos, as temperaturas liquidus e solidus
foram baseadas nas informagfes dos diagramas de fase simulados, obtidas com o auxilio
do software Thermo-Calc®, usando a base de dados TTALS. Na Figura 3.4 sdo exemplificados

os diagramas de fases para cada sistema das ligas Al-Cu-Mg e Al-Cu-Mg-Ni.
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Figura 3.4 — Diagramas de Fases dos Sistemas desenvolvidos: (a) Ternario Al-Cu-Mg
(fixado em 4,5%Cu em massa) e (b) Quaternario Al-Cu-Mg-Ni (fixado em 4,5%Cu e

1,5%Mg em massa).
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3.4. DETERMINACAO DOS PARAMETROS TERMICOS DE SOLIDIFICACAO

Os parametros térmicos de solidificacdo (taxa de resfriamento e velocidade
de avanco da isoterma liquidus) envolvidos foram realizados a partir da das curvas
de resfriamento. A metodologia de célculo dos pardmetros térmicos funciona para ligas
solidificadas em regime transiente de extracdo de calor, e € um modelo adequado

quando se trata do contexto de solidificacdo unidirecional.

O texto a seguir € um compilado da metodologia proposta nos trabalhos
de Garcia, 2007; Rosa, 2007; Bertelli, 2015; Dias, 2015; Dias Filho, 2015; Faria, 2015;
Brito, 2016; Vida, 2017; Kakitani, 2017; Septimio, 2019; Cruz, 2020; dentre outros.

a) Tempo de passagem da isoterma liquidus (t.): Os resultados dos pares ordenados, posicéo
do termopar em relacdo a base refrigerada do lingote e tempo (P, t), obtidos a partir
do procedimento experimental permitem, que sejam tragados graficos experimentais da posi¢do
da isoterma liquidus com o tempo. Esses tempos sdo obtidos a partir da intersec¢do de uma
horizontal indicativa de cada temperatura liquidus (T.) com as curvas de resfriamento para cada
posicao dos termopares (P), ou seja, a partir da T da liga analisada traca-se uma reta paralela
ao eixo dos tempos. Através das interseccOes dessa reta com as respectivas curvas
de resfriamento, em cada uma das seis posicdes, obtém-se os tempos correspondentes.
Esses tempos definem-se como sendo os tempos de passagem da isoterma liquidus em cada
posicdo monitorada pelo termopar. Os resultados dos pares ordenados obtidos sédo interpretados
pelo software que, para cada coluna de dados de um termopar, reconhece o tempo em que
a temperatura liquidus foi atingida durante a solidificacéo e cria um arquivo de dados de tempo
e posicao (t, posicdo). A indicacdo dos tempos em que a Ty é atingida para diferentes posicoes
de termopares, sendo P1 0 termopar mais proximo da superficie do molde com seu respectivo

tempo t1 e P4+ 0 mais afastado, com a indicacéo do tempo t4 e representada pela Figura 3.5.
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Figura 3.5 — Perfil de temperatura indicando o tempo de passagem da isoterma liquidus.
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b) A obtengdo das coordenadas “posi¢do x tempo” permite que seja tragado o grafico
experimental para o deslocamento da posi¢édo da isoterma liquidus em fungédo do tempo durante
o0 processo de solidificacdo. Para gerar uma curva que represente o deslocamento desta isoterma
em todo o lingote solidificado, os dados sdo ajustados matematicamente pelo programa
computacional através do método dos minimos quadrados, gerando uma fungéo P(t) = a. t?.
Na Figura 3.6 é apresentado um esquema do grafico com 0s pontos experimentais
de coordenadas (tempo, posi¢do) e o ajuste matematico gerado pelo programa.

Figura 3.6 — Deslocamento da posi¢éo da isoterma liquidus em fungéo do tempo.
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c) Velocidade de Deslocamento da Isoterma Liquidus (VL): As velocidades experimentais
de deslocamento da isoterma liquidus (VL), para todas as ligas, sdo determinadas pela derivada

< : . . L ap
da funcéo experimental P (t) ajustada anteriormente pelo programa, isto é, V. = e

A derivada da funcdo P é aplicada em cada instante de tempo de passagem da isoterma liquidus
correspondente a cada termopar, gerando outro arquivo de dados em bloco de notas com
as derivadas pontuais tabeladas com seus respectivos tempos (tempo, P’(t)). Para obtengao
do grafico de velocidade em fun¢do da posi¢do (posi¢ao P’(t)), o programa cria um arquivo
semelhante ao de velocidade pelo tempo e substitui a varidvel tempo pela posicéo.
Porém, para obtencdo de uma funcdo do tipo potencial que represente esse novo gréfico,

é necessario fazer outro ajuste, conforme exemplificado na Figura 3.7.

Figura 3.7 — Esquematizacdo da obtencdo do grafico das velocidades em funcédo

do tempo e em funcao da posicao.

0 Ponlos experimentais

P2 o : — Curva de ejusta
H 1 = Derivadas poniuais
Prfd :
;l, i[? it '_1.
g —
Lo i Tempo
Vil , Ml
a ! i
i vy
= (vl S T S W - 4 b.: = Mova ajuste
i} i =3
k] ; =]
(2] i ]
—p V(p)=a.p
vi L MRl
Lot [ t L'+ M Pa
—> f’
Tempo Posican

Fonte: Brito (2016).
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oT

d) Taxa de Resfriamento (T): As taxas de resfriamento T = o

a frente da isoterma liquidus

sdo calculadas pelo programa computacional através da derivada de uma pequena curva suave
ajustada na regido proxima ao instante de tempo onde o perfil térmico atinge a temperatura
liquidus, como exemplificado na Figura 3.8. Para cada perfil de resfriamento, uma curva
polinomial de segunda ordem foi ajustada por meio do ajuste de um pequeno conjunto de pontos
experimentais imediatamente antes e depois do tempo de passagem da isoterma.
Esse procedimento visa garantir uma curva suavizada. O célculo realizado através do ajuste
de uma regido de pontos, como descrito, previne 0 erro de estimar um tempo

gue ndo corresponda ao tempo de passagem da isoterma liquido/sélido.

Figura 3.8 — Esquema para o célculo das taxas de resfriamento em funcéo do tempo e posicao.
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3.5. CARACTERIZACAO DAS ESTRUTURAS DE SOLIDIFICACAO

As analises microestruturais dos lingotes solidificados direcionalmente foram
conduzidas utilizando técnicas metalograficas pertinentes. Inicialmente, as amostras
de interesse foram extraidas e seccionadas longitudinal e transversalmente ao longo do
comprimento. Essas amostras foram identificadas por numeros que representam
sua posicédo (P) em milimetros, sendo a posicao de referéncia (Po) definida a partir da interface
metal/molde. Doze amostras foram selecionadas, abrangendo posicdes de 5 a 90 mm
- especificamente, nas posi¢ées: 05, 10, 15, 20, 25, 30, 40, 50, 60, 70, 80 e 90 mm -, com 0
intuito de capturar uma variedade significativa de microestruturas resultantes de diferentes
taxas de resfriamento ao longo do comprimento da liga analisada. O procedimento
esquematizado pela Figura 3.9 apresenta a sequéncia de cortes realizados nos lingotes desde
a obtencdo até a selecdo de posi¢cBes que permitiram a caracterizacdo e, posteriormente,

os estabelecimentos de correlagcdes entre os parametros térmicos e 0s microestruturais.

Figura 3.9 — Esquematizacdo do seccionamento de amostras para analise microestrutural
das ligas Al-Cu-Mg e Al-Cu-Mg-Ni.
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Fonte: Elaborado pela autora.

A preparacdo metalografica das estruturas brutas de solidificacdo foram realizadas
a partir do lixamento das amostras com lixa de carboneto de silicio de granulometria
120, 220, 320, 600 e 1200 mesh, sendo rotacionado a 90° a cada substituicdo de lixas
para remocdo das linhas de riscos anteriores. Em seguida, polidas empregando a aplicacéo
da pasta diamantada (3 a 1 um da Arotec) es panos de polimento da Struers. Para revelar
a microestrutura realizou-se um ataque quimico na superficie com uma solucédo de 0,5% de HF
diluido em agua destilada e Tamb, consistindo na imersdo das amostras no reagente sendo

que a revelacdo da morfologia ocorreu em periodos de 5 a 12 segundos para cada posicéo.
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As micrografias opticas foram obtidas com auxilio de um microscopio metaldrgico
da ZEISS Axiocam 208 color em conjunto ao software de processamento de imagens acoplado
ao equipamento versdo ZEN Lite® 3.8, sendo capturadas em diferentes campos de aumento.
Depois as medidas foram calculadas pelos espacamentos dos bragos dendriticos primarios (A1)
e secundarios (A2) e determinacdo das fracBes de cada intermetalico quantificados através
do software Image J versdo 1.54d, conforme mostrado na Figura 3.10 (a e b). Considerando
as leituras, uma média de 30 triangulos independentes realizadas para cada posi¢éo selecionada,

ao final dos célculos obteve-se a média dos valores e o intervalo de dispersdo das medidas.

Para quantificar os espagamentos dendriticos primarios, A1, foi aplicado o método
do tridngulo foi empregado em amostras de se¢des transversais (3.1). O critério quantitativo
consiste na medida de vizinhanca, que considera o valor do espacamento primario
igual a distancia média entre o centro geométrico das células e dendritas, ou seja, entre o centro

de trés dendritas adjacentes formando vértices do tridngulo (Guindiiz e Cadirli, 2002).

_Li+Ly+Ls

- (3.1)

1

Aos espagamentos dendriticos secundarios, A2, nessas medigdes foram consideradas
0 método de interceptacdo linear, aplicando em secBes longitudinais em que os valores
consistiam na média entre os ramos adjacentes de uma dendrita primaria. A relacdo matematica
é descrita pela Equacdo 3.2, que expressa a forma de medida no qual o termo “L” ¢ a distancia
ou comprimento do segmento entre os bragos secundarios € o “n” o nimero de ramificacdes

secundarias adjacentes interceptadas nessa distancia (Gundtz e Cadirli, 2002).

: L
~ (n-1)

A2 (3.2)

Figura 3.10 — Esquema representativo das técnicas usadas para quantificar os espacamentos
microestruturais: espacamentos dendriticos: (a) Primario - A1, na seccdo transversal e

(b) Secundério - A, na sec¢do longitudinal.

(b)

Fonte: Adaptado de Silva (2017).
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3.6. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV-BSE) E
ESPECTROSCOPIA DE RAIOS — X POR ENERGIA DISPERSIVA (EDS)

Para alcancar uma caracterizagdo microestrutural mais precisa, um estudo
da composi¢do quimica das fases presentes foi conduzido, visando uma determinacédo detalhada
dos compostos intermetalicos, para isso as analises foram realizadas zonas proximas as regides
interdendriticas. Foram selecionadas amostras retiradas das posi¢cdes de 5, 30 e 70 mm
a partir da interface metal/molde, pois essas amostras correspondiam a uma ampla faixa de taxa

de resfriamento para cada lingote das ligas estudadas.

As andlises de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) foram conduzidas
utilizando elétrons retroespalhados (BSE), os quais sdo caracterizados por sua alta energia
e interacdo predominante com os atomos pesados da amostra. Nesse método, a amplitude
do sinal BSE aumenta com o nimero atdmico da amostra, proporcionando informacdes sobre
sua composicao e distribuicdo superficial. Através deste método, tornou-se viavel identificar
compostos distintos, visto que a interpretacdo da imagem gerada € baseada na escala de tons
de cinza, os quais estdo associados ao contraste dos numeros atbmicos médios. Assim,

em um contexto experimental, quanto mais brilhante o elemento, maior é seu peso atémico.

O mapeamento da distribuicdo  qualitativa dos elementos  quimicos
e das fases individuais foi realizado por meio da combinacdo do MEV com a técnica
de espectroscopia  por energia dispersiva de raios-X (EDS) acoplada ao microscopio,
levando em consideracdo a presenca dos componentes Al, Cu, Mg e Ni nas ligas estudadas
neste trabalho. Essas analises foram realizadas com equipamento da marca Quanta FEG 250
equipado com um detector de EDS Oxford X-MAX50, do Laboratério da Central Analitica
do Instituto de Quimica (IQ/UNICAMP-SP).
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3.7. DIFRACAO DE RAIOS — X (DRX)

As andlises de difracdo de raios-x, foram realizadas nas mesmas amostras utilizadas na
microscopia eletrénica de varredura. Os espectros de difracdo provenientes das medidas de
intensidade dos picos, possibilitam a determinacdo da constituicdo das fases que formam a
microestrutura de cada sistema. Desse modo, padrdes de DRX foram obtidos utilizando um
Difratdbmetro da marca Shimadzu XRD-7000 com um intervalo de varredura 260 a partir de 15°
a 90°, Cu-Ka de radiagdo com um comprimento de onda (L) de 0,15406 nm, os angulos de
Bragg encontrados foram comparados aos padrbes de Al, Cu, Mg e Ni além dos possiveis
intermetélicos que se formariam de acordo com a literatura, essas analises foram realizadas no
Laboratdrio de Caracterizacdo Estrutural (LCE) do DEMA-UFSCar e LNNANO (CNPEM).

3.8. ENSAIOS DE CORROSAO ELETROQUIMICA

Os ensaios de corrosao eletroquimica de Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica
(EIE) e Polarizacdo Linear foram realizados nas ligas de Al-5Cu-1,5Mg e Al-5Cu-1,5Mg-1Ni
a fim discutir a influéncia do teor de Ni e estabelecer uma correlacdo entre a resisténcia
a corrosdo e a microestrutura formada. Os experimentos ocorreram mediante 0 uso de uma
célula eletroquimica com trés eletrodos: um dos eletrodos formado por prata/cloreto de prata
(Ag/AgClI) e usado como eletrodo de referéncia; fios de platina usados como contra eletrodo;

sendo o eletrodo de trabalho constituido de amostras das ligas analisadas.

Para obtencdo de uma superficie de ensaio intacta e homogénea, as amostras foram
preparadas com a superficie final sendo polida com pasta de diamante de 1um,
seguida de limpeza em ultrassom com agua destilada e secadas com soprador térmico,
esse procedimento foi replicado e antecede os testes de: 1) EIE e Il) Polarizagdo Linear.
A ordem dos ensaios é convencionada com base no comportamento do material diante de
diferentes componentes e condigdes experimentais. Na técnica de impedancia, a caracterizagdo

é determinada pela dindmica dos circuitos elétricos, sem alteracdes na amostra ao final do teste.
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Por outro lado, nos ensaios de polarizacdo, ocorre uma reagdao quimica que degrada
0 substrato, impedindo a realizagdo de outros testes na mesma amostra devido a interferéncia
e imprecisao causadas pela regido afetada. Isso ocorre devido a perda de massa quando exposta
a meios oxidantes durante a aplicacdo de potencial externo, que varia as taxas de corrosao
do metal, avaliando sua resisténcia e validando as etapas dos ensaios quimicos cruciais

para a obtencdo de resultados sobre o desempenho do material analisado.

Os ensaios eletroquimicos foram efetuados com o auxilio de um
potencidstato/galvandstato modelo Autolab (PGSTAT 128N), do Grupo de Pesquisa
em Solidificacdo (GPS / FEM / UNICAMP). Como eletrdlito foi utilizado uma solucdo de
0,06M de cloreto de sddio (NaCl) a fim de observar o principio da corrosdo das possiveis fases
e/ou contornos de gréos presentes na microestrutura. Os ensaios foram conduzidos em triplicata
de acordo com as normas ASTM G59, ASTM G3 e ASTM G102. Para 0s ensaios de corrosao
selecionadas amostras seccionadas na posi¢ao preferencial de P-5 mm a partir da interface
metal/molde para as duas ligas.

Os ensaios de corrosdo (EIE e Polarizacdo Linear), foram realizados a temperatura
de ensaio de 25°C, sobre uma area de 0,2cm? em contato com um eletrdlito naturalmente aerado
e estagnado. Para o ensaio de impedancia, as amostras foram submetidas a medi¢cdes em
potencial de circuito aberto (OCP) por 2400s, sendo assim utilizada uma amplitude ajustada em
10 mV em relacdo ao potencial de circuito aberto, com sinal AC, pico-a-pico com seis pontos
por década em uma baixa de frequéncias de 100 mHz a 100 kHz, configuracdo que antecede os
ensaios e em seguida efetuando o experimento. Os resultados dos experimentos
de Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica (EIE) foram obtidas curvas de Bode, Bode fase
e Nyquist. Posteriormente, séo realizados os ensaios de polarizacéo linear, que sdo conduzidos
a uma velocidade de varredura de 0,167 mV/s a partir de - 0,200 a + 0,250 mV vs OCP.
Os valores da densidade da corrente de corrosdo (icorr) foram calculados em todas as amostras
expostas as concentragdes de eletrélitos, através do método de extrapolacdo de Tafel
(Wolynec, 2003; Vargel, 2004). Na sequéncia, em Figura 3.11 é apresentado

uma esquematizagdo da configuracdo do ensaio de corrosao eletroquimica.
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Figura 3.11 — Representacdo esquematica do ensaio de corroséo eletroquimica.
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Fonte: Elaborada pela autora.

3.9. ENSAIOS DE MICRODUREZA VICKERS

Os ensaios de microdureza Vickers (HV) foram realizados para obter o perfil de dureza
em relacdo a variacdo da taxa de resfriamento. Esse método consiste na medic&o da resisténcia
a penetracdo de um diamante piramidal de forma quadrada sob uma carga especifica,
geralmente expressa em quilograma forca por milimetro quadrado (kgf/mm?2). As medicdes tém
como objetivo avaliar a resisténcia mecanica do material e correlacionar esses dados com 0s
parametros microestruturais. As amostras analisadas foram preparadas para caracterizagao
morfologica, amostras da secdo transversal. Para isso, foram lixadas progressivamente,
variando de 120 a 1200 mesh, e polidas com pasta de diamante com granulometria de 3 e 1 pm
impressdes efetuadas estdo de acordo com as exigéncias técnicas da norma ASTM E384
de operagdo do método, cumprindo com a distancia minima de 2,5dV (média das diagonais de
indentacdo), ou seja, 0 espacgo entre as impressdes e a borda. Nesse ensaio foram realizadas uma
média de 20 indentagcdes para cada posicdo ao longo do lingote a partir da interface
metal/molde, aplicando uma carga de 1,0 kgf sobre a amostra e um tempo de 15 segundos de
duracdo. Para obtenc¢éo das medidas de dureza, o equipamento utilizado foi um microdurémetro
automatico digital da marca Insize e modelo ISH-TDV2000 do Instituto Federal de Educagéo,

Ciéncia e Tecnologia de Sdo Paulo, campus Sao Jodo da Boa Vista (IF - SIBV).
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3.10. ENSAIOS DE TRACAO

As amostras para ensaios de tracao foram retiradas ao longo do comprimento de lingotes
solidificados direcionalmente em regime transiente, seguindo uma diregéo vertical ascendente.
Dois lingotes de cada liga foram reproduzidos sob as mesmas condigdes de solidificacdo
dos lingotes caracterizados microestruturalmente. Para cada lingote, foram usinadas no minimo
15 amostras a partir de cortes transversais realizados a cada 5mm da base refrigerada,
abrangendo todo o espectro microestrutural resultante das taxas de resfriamento
nos experimentos. O plano perpendicular ao fluxo de calor permitiu a obtencdo de corpos
de prova representativos de um determinado valor médio de espacamento dendritico ou celular
para cada posicdo, possibilitando a correlacdo entre esse parametro microestrutural médio

de solidificacdo e as propriedades de resisténcia a tracdo em cada posicao.

Os corpos de prova foram usinados de acordo com a norma ASTM E8M. A Figura 3.12
ilustra os cortes do lingote para a obtencdo dos corpos de prova para 0s ensaios de tracao.
No total, foram obtidos trés corpos de prova para cada posicdo/liga. O equipamento utilizado
nos testes mecanicos foi a maquina universal de ensaios autoportante da Biopdi para capacidade
de 10.000 e 15.000 Kgf, auxiliada por um software que registra os dados como o limite de
resisténcia a tracdo e alongamento especifico. Os ensaios foram realizados no Laboratério de
Aeronautica da Faculdade de Engenharia do Campus de Sé&o Jodo da Boa Vista (FESJ/UNESP).

Figura 3.12 — Esquema ilustrativo dos CPs conforme indicado na norma ASTM E 8M.
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Fonte: Brito (2016).
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1. CONSIDERACOES INICIAIS

Neste Capitulo serdo apresentados os resultados das atividades desenvolvidas
a partir dos estudos de solidificacdo direcional desenvolvimento com as ligas multicomponentes
Al-5Cu-1,5Mg e AIl-5Cu-1,5Mg-1Ni. Desse modo, os resultados foram obtidos seguindo
a metodologia prevista no fluxograma dos procedimentos experimentais (Figura 3.1).
Para cada liga analisada serd apresentado um conjunto de resultados que contera: o célculo
de parametros térmicos de solidificacdo; caracterizagcdo microestrutural envolvendo anéalises
de difracdo de raios-X (DRX), microscopia 6tica (MO) e microscopia eletronica de varredura
com espectroscopia por energia dispersiva (MEV/EDS); equacdes empiricas das leis
de crescimento experimental de microestrutura dendriticas em funcdo da taxa de resfriamento
e velocidade da isoterma liquidus; estudos do comportamento a resisténcia mecanica através

dos ensaios de microdureza e tracdo, bem como a resisténcia superficial a corroséo.

4.2. PARAMETROS TERMICOS DE SOLIDIFICACAO

4.2.1. Curvas de Resfriamento

No processo de solidificacdo unidirecional do fluxo transitério de extracdo de calor,
realizou-se 0 mapeamento térmico consistindo no registro das curvas de resfriamento
experimental, através de termopares posicionados em distintas posi¢cdes partir da interface
metal/molde. Este procedimento permitiu o célculo dos parametros térmicos de solidificacdo:

taxa de resfriamento (T) e velocidade de deslocamento da isoterma liquidus (VL) para o lingote.

Na condicdo de solidificacdo direcional em regime transiente, tanto o gradiente
de temperatura (G) quanto a velocidade de resfriamento (v) variam livremente, esses parametros

diminuem & medida que a frente de solidificacdo se afasta da base refrigerada (Garcia, 2007).

As analises dos perfis térmicos apresentados graficamente na Figura 4.1 Sd0 expressos
pela temperatura T (°C), em funcdo do tempo de passagem da isoterma liquidus (tv),
em segundos, tal como sendo os perfis das curvas de resfriamento, respectivamente,

para as ligas: Al-5Cu-1,5Mg e Al-5Cu-1,5Mg-1Ni solidificadas direcionalmente.
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Figura 4.1 — Curvas de resfriamento experimentais em posi¢des dos termopares ao longo do
comprimento dos lingotes solidificados direcionalmente: (a) Al-5Cu-1,5Mg (b) Al-5Cu-1,5Mg-1Ni.
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Fonte: Elaborado pela autora.

Observou-se que o comportamento térmico € decrescente em relagdo ao tempo,
em que 0s maiores decréscimos de temperatura decorrentes das posi¢des (P) iniciais mais
préximas da base refrigerada e, consequentemente a extremidade oposta ter4 menor variagdo
térmica. Sendo assim, o fato dessa curva ser mais inclinada esta associada a transferéncia
térmica intensificada na base metal/molde, quanto mais proximos esses pontos estiverem da
regido de extracdo de calor mais acentuada sera essa curva e, conforme se afasta desse substrato

o efeito € estabilizado, este comportamento ocorreu em ambas as ligas do respectivo estudo.
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4.2.2. Tempo de Passagem da Isoterma Liquidus (t0)

Os registros térmicos obtidos foram cruciais para determinacdo dos pardmetros
envolvidos no processo de solidificagdo, sendo as curvas referentes ao tempo de passagem
da isoterma liquidus a uma dada posicdo do lingote a partir da base refrigerada.
A Figura 4.2mostra que as ligas analisadas apresentaram perfis distintos para a cinética
de avanco da isoterma liquidus. Nesse caso, quando comparadas as ligas solidificadas
corresponderam a perfis de valores aproximados e a partir da equacdo: P = 54 (t.) %°
para a liga ternaria e P = 7,7 (t.) ®° em relacio a liga quaternaria, em que demonstra que com
a adicdo minima de Ni a liga promoveu a reducdo do tempo de passagem da isoterma liquidus
(t) do sistema. O comportamento crescente é, outra vez, explicado pela troca de calor mais
expressiva na base do molde metalico, ou seja, 0 tempo de avango isoterma liquidus é menor

nas posicdes iniciais e aumenta conforme evolui para as posi¢oes proximas ao topo do lingote.

4.2.3. Velocidade de Avanco da Isoterma Liquidus (VL)

A velocidade de resfriamento durante a solidificacdo foi determinada a partir
da derivacao das curvas de P = f (t), que corresponde a equacdo de V. = f (t) ou VL = dP/dt.
A representacdo da velocidade de avanco da isoterma liquidus (V) em funcdo da posicao (P)
foi definida no item 3.4c. A Figura 4.3 os perfis de VL em funcdo da distancia a partir
da interface metal/molde. As equagBes V. = 10 P %7 e V. = 29,5 P 1 descrevem,
respectivamente, as curvas para as ligas Al-5Cu-1,5Mg e Al-5Cu-1,5Mg-1Ni. Ainda na Figura
4.3 pode-se observar que a uma liga Al-5%Cu (Rocha, 2003) apresenta uma cinética
de solidificacdo inferior as ligas multicomponentes. Embora, uma comparacdo direta da cinética
de solidificacdo envolveria uma parametrizacdo experimental especifica (Brito, 2016),
pode-se inferir, a priori, que a adi¢do de soluto, e consequentemente a composicao total da liga,
tendeu a aumentar a cinética de solidificacdo de ligas Al-Cu com adicdo de Mg e Ni.
Esta hipdtese pode ser corroborada pela curva verde (tracejada) que representa o perfil de Vi

em funcéo da posicéo durante o resfriamento de uma liga Al-5Cu-1Ni (Rodrigues, 2017).
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Figura 4.2 — Tempo de passagem da isoterma liquidus (t.) em funcéo da posigéo a partir
da interface metal/molde (mm): Al-5Cu-1,5Mg e Al-5Cu-1,5Mg-1Ni.
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Fonte: Elaborado pela autora.

Figura 4.3 — Velocidade de avanco da isoterma liquidus (V) em funcdo da posicao a partir
da interface metal/molde (mm): Al-5Cu-1,5Mg e Al-5Cu-1,5Mg-1Ni/ Al-5Cu e Al-5Cu-Ni.
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Fonte: Elaborado pela autora.
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4.2.4. Taxa de Resfriamento (T)

As taxas de resfriamento (T) a frente da isoterma liquidus em funcdo da posicéo (P)
foram calculadas a partir da derivada de cada curva de resfriamento no momento da passagem
da isoterma liquidus por cada termopar, T = dT/dt. Os perfis de taxa de resfriamento para cada
composicao analisada podem ser vistos na Figura 4.4, configurados pelas equagdes em que:
T=1,21+21*0,93 " (Al-5Cu-1,5Mg) e T = 0,18 + 12,5*%0,95 P (AI-5Cu-1,5Mg-1Ni).

A taxa de resfriamento é um importante pard@metro para avaliagdo da liberacdo do calor
latente durante a solidificacdo de uma liga metalica. No caso particular da solidificacdo
direcional em regime transiente de extracdo de calor, T serd a principal variavel,
pois neste tipo de solidificacio V e G variam livremente durante o resfriamento.
Uma vez que T = dT/dt, se considerarmos a auséncia de qualquer tipo de convecgio

no liquido, podemos definir o valor de G através da relagéo:

dT _dT _ dx
dt  dx . dt (4.1)

Ou seja, T=G x V.

Usando a premissa anterior, e comparando o perfil da taxa de resfriamento com o
observado para as ligas Al-5%Cu (Rocha, 2003) e Al-5%Cu-1%Ni (Rodrigues, 2017),
observa-se que nivel de taxa de resfriamento observado ndo segue a mesma ldgica. Este fato é
facilmente explicado pela variagdo do gradiente térmico durante a solidificagdo de cada liga.
Como mencionado o valor de T depende de G e V, entretanto, a medida que a frente de
solidificacdo se afasta da interface de resfriamento (base do lingote) cada camada solidificada
e a presenca de convecgdo (térmica e termosolutal) pode influenciar na termodindmica

da extracgéo de calor, contribuindo com alteracGes nos valores de T (Brito, 2016).
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Figura 4.4 — Taxa de resfriamento (T) em funcéo da posicéo a partir da interface metal/molde (mm):
Al-5Cu-1,5Mg e Al-5Cu-1,5Mg-1Ni / Al-5Cu e Al-5Cu-1Ni.
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Fonte: Elaborado pela autora.

4.3. CARACTERIZACAO DA MICROESTRUTURA DE SOLIDIFICACAO E MORFOLOGIA DAS FASES

A solidificacdo de ligas multicomponentes é um processo complexo, onde a interacao
entre 0s parametros térmicos e as caracteristicas da microestrutura resultante contribuem
para o desempenho final desses materiais. Como discutido no Item 2.1, durante 0 processo
de solidificacdo a liberacdo do calor latente, e a redistribuicdo de soluto sdo parametros
gue moldam a morfologia final do material sélido. O calor latente tem influéncia
sobre a taxa de resfriamento, criando gradientes térmicos que afetam a direcdo e a velocidade
da solidificacdo. A redistribuicdo de soluto em ligas multicomponentes contribui
para a formacdo de microestruturas complexas, influenciando a morfologia das fases solida
e liquida (Garcia, 2007). O aumento do super-resfriamento constitucional (SRC)
pode promover o crescimento de estruturas dendriticas. Além disso, a presenga de segundas
fases adiciona complexidade a microestrutura final, com sua distribuicdo e morfologia

sendo fortemente influenciadas pelos parametros de solidificacéo.

As Figuras 4.5 e 4.6 apresentam imagens de microscopia Otica que exemplificam
0 arranjo microestrutural observado para todo o intervalo de taxa de resfriamento considerado,

respectivamente, para as ligas Al-5Cu-1,5Mg e Al-5Cu-1,5Mg-1NIi.
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Figura 4.5 — Microestruturas da evolucdo dendritica em que sdo expressas as ramificacdes
primarias, A1 (esquerda/transversal) e secundarias, A2 (direita/longitudinal) que correspondem a

liga Al-5Cu-1,5Mg solidificada no sentido vertical ascendente de extracéo de calor (200x).
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Fonte: Elaborado pela autora.
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Figura 4.6 — Microestruturas da evolucdo dendritica em que sdo expressas as ramificacdes
primarias, A1 (esquerda/transversal) e secundarias, A2 (direita/longitudinal) que correspondem a

liga Al-5Cu-1,5Mg-1Ni solidificada no sentido vertical ascendente de extracédo de calor (200x).
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Fonte: Elaborado pela autora.
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A partir do seccionamento do lingote, em relacdo a sua base, o corte transversal
(imagens a esquerda) permite a visualizagdo dos troncos priméarios, parametrizados
pelos espacamentos dendriticos primarios (A1); 0 corte longitudinal (imagens a direita)
permite a visualizacdo das ramificacdes secundarias (ortogonais ao tronco primario),

parametrizados pelos espagamentos dendriticos secundarios (A2) (Figuras 4.5 e 4.6).

Nesse estudo, verificou-se uma microestrutura constituida por uma matriz a-Al com
morfologia essencialmente dendritica, mais composto eutético nos contornos interdendriticos.
Uma visualizacdo mais detalhada de algumas regides das Figuras 4.5 e 4.6, principalmente para
maiores valores de T, observou-se uma provavel transicdo celular/dendritica de altas taxas de
resfriamento. Este estudo ndo se enveredou por esta senda, pois os critérios para determinacdo
deste tipo transicdo sdo pouco compreendidos, e exigiria mais estudos experimentais para
corroborar tal observacéo (Brito, 2016). A medida que se afasta da base, onde maiores valores

de T e V. sdo estimulados, observa-se um engrossamento das ramificacGes dendriticas.

A constatacdo principal é que tanto a taxa de resfriamento quanto a adicdo de Ni
influenciaram significativamente a nucleacdo e o crescimento dos graos, isso sera demonstrado
no Item 4.4. Notavelmente, a presenca de Ni contribuiu para uma reducdo no tamanho
dos grdos, enquanto maiores valores de taxas de resfriamento também tiveram esse efeito.
Assim, embora o crescimento morfoldgico permaneca dendritico na liga ternéria e quaternaria,
a adicdo de Ni sensivelmente refinou a microestrutura da liga, especialmente nas amostras
mais proximas da interface metal/molde. Dessa forma, com uma microestrutura mais refinada,
possibilitando o aumento da resisténcia do material a deformacéo plastica e melhora a dureza.
Nas ligas a base de Al, o Ni pode promover a formacao de precipitados finos e bem distribuidos

que reforcam a matriz metélica, contribuindo para uma elevada resisténcia mecanica.

44, CORRELACAO ENTRE ESPACAMENTOS MICROESTRUTURAIS E
PARAMETROS TERMICOS DE SOLIDIFICACAO: LEIS DE CRESCIMENTO
DENDRITICO PRIMARIO E SECUNDARIO

Leis de crescimento microestrutural para as ligas Al-5Cu-1,5Mg e Al-5Cu-1,5Mg-1Ni
foram determinadas a partir das correlacbes entre 0s pardmetros microestruturais
[espacamentos dendriticos primarios (A1), e secundarios (A2)] e, 0s parametros térmicos
(VL e T). Nos graficos das Figuras 4.7 e 4.8 cada ponto corresponde ao valor médio dos
espacamentos dendriticos medidos experimentalmente, e a barra de erro corresponde aos menor

e maior valores observados para cada amostra seccionada a partir da interface metal/molde.
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Figura 4.7 — Evolucdo microestrutural: (a) A1em funcdo da Taxa de Resfriamento (b) A1 funcéo
da Velocidade de Avanco da Isoterma Liquidus das ligas Al-5Cu-1,5Mg e Al-5Cu-1,5Mg-1Ni.
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Figura 4.8 — Evolucdo microestrutural: (a) A2em funcdo da Taxa de Resfriamento (b) A2 funcéo
da Velocidade de Avanco da Isoterma Liquidus das ligas Al-5Cu-1,5Mg e Al-5Cu-1,5Mg-1Ni.
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As retas sobrepostas séo os ajustes obtidos por regresséo linear aplicando uma equagéo
do tipo poténcia; R? é o coeficiente de determinagdo, uma métrica utilizada para avaliar
0 grau de ajuste de um modelo estatistico linear generalizado, como a regressdo linear simples

ou multipla, em relacdo aos valores observados de uma variavel aleatoria.

As Figuras 4.7 e 4.8 apresentaram a evolucao do espagamento dendritico primario (A1)
e secundario (A2) em funcéo da taxa de resfriamento (T) e da velocidade da isoterma liquidus
(Vo) para as ligas Al-5Cu-1,5Mg e Al-5Cu-1,5Mg-1Ni. As Tabelas 4.1 e 4.2 relinem esses

dados e apresentam outras leis de crescimento para ligas do sistema Al-Cu, Al-Mg e Al-Cu-Ni.

Tabela 4.1- Relacdes das equacdes das Leis de Crescimento de A1 em funcéo de T e V..

Li Leis de Crescimento

1ga vs T dvs VL
Al-5Cu-1,5Mg h=173 T 0.5 =87 Vi 11
Al-5Cu-1,5Mg-1Ni b1 =83 T 05 2a1=48 Vi 11
Al-Cu Hipoeutéticas e 055
[Rocha, 2003] A=250T -
AI—"—]-CU _ R -|:| Si " _ I:.. _!!
[Faria 2015] M=235T w1=125VL
Al-5Cu-1Ni B s oot
[Rodrigues. 2017] A =193 T h1=97 VL
Al-Mg Hipoeutéticas _ 055 W . a1
(Brito. 2016] M=126T h1=97 VL
Al-1N1 _ 0,53
[Canté, 2008] M=100T )

Fonte: Elaborado pela autora.

Tabela 4.2 — Relagdes das equacgdes das Leis de Crescimento de A, em funcdo de T e V.

Li Leis de Crescimento

= dpvs T VsV
Al-5Cu-1.5Mg h2=133T-13 h2=17 Vi 23
Al-5Cu-1 5Mg-1Ni Jo=21T-13 17 V. 24
Al4Cu S o o
[Faria_ 2015] h2=42T h2=28.5 VL
Al-5Cu-1MN1 i s 055 Con st 11
[Rodrigues. 2017] ha=425T h2=20,5 VL
Al-Mg Hipoeutéticas _ 0S5 . e
[Brito ef al_2015] ha=28T a=253VL
Al-1M1 ) .
[Canté, 2008] - Ja=12 Vi 23

Fonte: Elaborado pela autora.



89

Em sintese, as equagdes das Tabelas 4.1 e 4.2 indicaram que as leis de crescimento
microestruturais sob condic@es transitorias de extracdo de calor sdo descritas por modelos
tedricos amplamente reproduzidos em outros trabalhos. Estes modelos, aplicados a ligas
solidificadas em regimes transiente, demonstram eficiéncia na previsdo morfologica.
Consequentemente, tornaram-se um "padréo” para a avaliacdo e correlagéo entre pardmetros
microestruturais e parametros térmicos de solidificacdo. Assim pode-se resumir que, para a
ligas Al-5Cu-1,5Mg e AI-5Cu-1,5Mg-1Ni, os valores de A1 € A2 podem ser satisfatoriamente
previstos por fungdes poténcia do tipo: A1 = a.(T) ©%; ko= a(T) 3 A= b.(VL) ' e
J2=D.(VL) ?3. Os expoentes (-0,55) e (-1/3 ou 0,33) sdo comumente utilizados para a correlagio
entre A1 e A2 e T; para a correlagiio entre A1 e A2 e Vi 0s expoentes (-1,1) e (-2/3 ou 0,66)
sdo usualmente empregados (Rocha, 2003; Canté et al., 2008; Cruz et al., 2010; Brito, 2016;
Dias et al., 2015; Silva, 2016; Rodrigues, 2017; Barros et al., 2019).

A liga ternaria (Al-5Cu-1,5Mg) apresentou um perfil de crescimento de entre
intermediério entre os observados para as ligas binarias Al-Cu (Rocha, 2003; Faria, 2015)
e Al-Mg (Brito, 2016). A liga quaternaria a apresentou um perfil de crescimento de A1 inferior
a todas a ligas listadas na Tabela 4.1. Rocha (Rocha, 2003) mostrou que a microestrutura
das ligas binarias Al-Cu, incluindo a liga Al-5%Cu, é influenciada por uma interacao
complexa de parametros térmicos e composicionais durante o processo de solidificacdo.
Para a liga Al-5%Cu, especificamente, os espacamentos dendriticos primarios ndao foram
substancialmente afetados pelo teor de cobre, sugerindo uma relativa independéncia
da composicédo (Co) nesse aspecto. No entanto, altas taxas de resfriamento no inicio do processo
de solidificacdo podem reduzir os espacamentos dendriticos primarios, indicando a influéncia
critica dos pardmetros térmicos na formacdo da microestrutura. Os dados experimentos
avaliado nesta pesquisa indicam que a adicdo de Mg ou Ni (concomitantemente)
contribuem com o refino do espacamento dendritico priméario. Rodrigues (2017) evidenciou

0 mesmo comportamento para ligas ternarias do sistema Al-Cu-Ni.
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O espagamento dendritico primario apresenta uma dependéncia significativa em relacdo
aos parametros térmicos de solidificagdo. Especificamente, A1 é influenciado pelo intervalo
de solidificagdo (AT’), o gradiente térmico (G), a velocidade de crescimento (v), € uma
combinacéo do coeficiente de difuséo (D), o coeficiente de Gibbs-Thomson (I') ¢ o coeficiente

de particdo (k). A relagdo é descrita pela equacdo 4.2 proposta por Kurz e Fischer (1981):

_1

V! (4.2)

1
[ATD\4 _%
Al = 4‘,3 ( KO ) GL

Expressa que A1 aumenta com AT’ e diminui com maiores gradientes térmicos
e velocidades de crescimento. Essa dependéncia ilustra a complexa interacdo entre
0s parametros térmicos na determinacdo das caracteristicas microestruturais dos materiais
em solidificagdo, onde estruturas dendriticas mais finas sdo favorecidas por maiores taxas

de crescimento e gradientes térmicos, levando a menores espacamentos de tronco primario.

Os demais modelos teoricos, descritos na Tabela 2.2, sdo eficazes para a previsao
do crescimento de A1 de ligas solidificadas em regime estacionario de transferéncia de calor.
Para ligas, principalmente a base de aluminio, solidificadas em regime transiente esses modelos
ndo convergem satisfatoriamente com dados experimentais apresentados (Rocha, 2003;
Canté, 2008; Brito, 2016). Em contrapartida, as equac@es experimentais (leis de crescimento)
proposta para a previsdo do crescimento de A1 de sistemas solidificados em regime transiente
tem se mostrado eficaz para a previsdo do crescimento de ligas solidificada em regime
estacionario (Brito et al., 2019; Vida et al., 2019). Isso evidencia a necessidade de um melhor

modelamento da relagdo de interdependéncia entre Co, A1 e T.

A partir das leis de crescimento para espacamento dendritico secundario (A2) em fungéo
de T e V., apresentadas na Tabela 4.2, foi possivel notar um comportamento similar
ao observado para A1. A literatura indica que A2 tem sido correlacionado com o tempo local
de solidificacdo (ts.), que corresponde a diferenca entre o liquidus e solidus por um determinado
ponto, e alguns modelos foram postulados para a previsdo da evolucdo de A.. Entretanto, esses
modelos também se mostraram ineficazes para a previsao do crescimento de A2 de ligas
solidificadas em regime transiente de extragdo de calor. Inicial Bouchard e Kirkaldy (1997),

avaliaram ligas de varios sistemas, e propuseram que o crescimento A2 poderia ser previsto
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por uma equagdo genérica do tipo A2 = a.T "3, onde “a” é uma contante que depende
dos elementos de liga envolvidos nos sistemas analisados. Posteriormente varios autores
corroboraram esta proposicdo (Faria, 2015; Brito, 2016; Dias, 2016; Vida, 2017;
Rodrigues, 2017; Kakitani, 2017; Septimio, 2019). A composicdo nominal (Co)

€ um parametro crucial a ser avaliado quando se trata da evolugdo de A» (Canteé et al., 2010).

Tang et al. (2019) propds expoente distinto a equagdo para explicar a variagdo de A2
a liga quaternaria Al-5Mg-3Zn-1Cu, sendo assim, a partir da fun¢do A2 = 60. T 2492 no qual foi
determinado exponencial de (-0,402), valor ligeiramente distinto do expoente -1/3,
que frequentemente tem sido relatado na literatura demonstrando éxito independentemente
da complexidade da composicdo da liga. Em comparagdo aos resultados adquiridos
por Barros e coautores (Barros et al., 2019) para ligas Al-3Cu-(0,5Mg), em que a adicédo
do Mg ao sistema binario de Al-Cu ndo influenciou nas leis de crescimentos associadas

a0 k2, T e Vi, sendo aplicado os expoentes recorrentes de (-1/3) e (-2/3).

4.5. CAMINHOS DE SOLIDIFICACAO (SIMULACAO DE SCHEIL-GULLIVER)

O caminho de solidificacdo é uma avaliacdo que permite prever a sequéncia de formacao
de cada fase em funcdo do decréscimo da temperatura. A equacao de Scheil-Gulliver descreve
a redistribuicdo do soluto durante a solidificacdo de uma liga. O programa Thermo-Calc®
é uma ferramenta computacional utilizada para calculos termodindmicos e diagramas de fase
em sistemas multicomponentes de relevancia pratica, baseando-se em bancos de dados
termodinamicos produzidos por avaliacdes especializadas de dados experimentais utilizando
0 método CALPHAD. Na simulacdo do caminho de solidificacdo das ligas Al-5Cu-1,5Mg
e AI-5Cu-1,5Mg-1Ni foi utilizada a base de dados SSOL. Na sequéncia, a Figura 4.9

é apresentada pela simulacéo realizada para esse estudo.
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Figura 4.9 — Diagrama Scheil-Gulliver para ligas: a) Al-5Cu-1,5Mg e b) Al-5Cu-1,5Mg-1Ni.
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Fonte: Elaborado pela autora.
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As curvas indicam a presenca de a-Al, predominantemente, em toda a matriz.
As temperaturas de inicio e fim de solidificacdo, ou seja, temperatura liquidus (T.) e solidus
(Ts) foram de 638,4 °C e 507,26 °C par a liga Al-5Cu-1,5Mg, e 636,7 °C e 507,14°C para
a liga Al-5Cu-1,5Mg-1Ni, esses valores sugerem que adicdo de 1% de Ni a liga ternaria ndo
exerceu nenhuma influéncia sobre o intervalo de solidificagdao (AT) 131,14 °C e 129,56 °C,
respectivamente. Para a liga ternaria a precipitacdo da fase S-Al.CuMg ocorre a 508 °C e,
no liquido remanescente ¢ originada a fase 0-Al,Cu pela reacdo eutética ternaria:
[L - (L + a-Al) — (L + a-Al + S-Al,CuMg) — (L + a-Al + 6-Al>Cu)]. Sob diferentes
condigdes de solidificagdo direcional, a fase 0-Al2Cu (TCC) exibe padrdes e direcoes
de crescimento especificos devido a sua anisotropia cristalina. No entanto, considerando

a solidificacdo direcional, a fase morfoldgica é regular e de direcdo Unica (Gao et al., 2018).

Observou-se para a liga quaternaria uma transformacdo de fases mais complexa.
Inicialmente, forma-se a fase e-AI3Ni a aproximadamente 590 °C. A medida que a temperatura
diminui, ocorrem reacfes primarias que resultam na formacdo de diferentes compostos
intermetalicos, seguidas por reagdes peritéticas sequenciais: [(L + 3-AlsNi2 + y-Al7CusNi) —
(L + a-Al+7y-Alz;CusNi) —» (L + a-Al+vy-AlzCusNi + S-Al,CuMg) — (L + a-Al +y-AlzCusNi
+ S-Al,CuMg + 06-AlCu)]. A adicdo de 1% de Ni alterou o caminho de solidificagéo,

aumentando a quantidade de fases intermediarias sequenciais.

A simulagdo de Scheil-Gulliver considera uma taxa de resfriamento lenta,
ao contrario da solidificacdo em condicOes transitorias de extracdo de calor que decorre
do resfriamento severo. A simulacdo de Scheil-Gulliver segue a composi¢do quimica
informada, geralmente a nominal. No entanto, pode ocorrer a formacao de fases imprevistas,
como em casos de presenca residual de Fe ou Si. Em sistemas que utilizam moldes de aco,
0 Fe pode difundir para o metal liquido, introduzindo-se esporadicamente em diversas ligas
ndo ferrosas (Brito, 2016). Alguns desses elementos residuais Fe, Si ou Mn podem contribuir
positivamente na resisténcia mecanica (Belov et al., 2005; Karakulak et al., 2012).
Entretanto, a ocorréncia concomitante de Fe e Si, por exemplo, podem dar origem

a fase B-AlFeSi que age de modo deletério na ductilidade e tenacidade do material (Lima, 2018)
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A depender do teor de Cu adicionado a liga, pode reduzir a estabilidade térmica
dos intermetalicos Al/Ni presentes (e-AlNi e 6-AlzNi2) (Rodrigues, 2017).
Ezemenaka et al. (2021), explica que essas transformacbes de fases estdo diretamente
relacionadas aos parametros térmicos envolvidos: Co, VL e Gt, a0 expressar uma equacao
invariante da liga eutética ternaria de Al: [L S a(Al) + 6(Al2Cu) + S(Al,CuMg)].

Para confirmar as fases previstas pelo modelo de Scheil-Gulliver, utilizou-se técnicas
de difragdo de raios X (DRX) e microscopia eletronica de varredura com espectroscopia
de dispersdo de energia (MEV/EDS). Essas técnicas permitem a andlise detalhada
da microestrutura, identificando e caracterizando os compostos intermetalicos (IMCs)
formados. A DRX forneceu informacdes cristalograficas precisas, enquanto a MEV/EDS

permitiu a observacédo e analise quimica local das fases presentes.

4.6. CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL POR ANALISES DE DRX, MEV e EDS

As micrografias obtidas via imagens de microscopia eletronica de varredura usando
0 sensor de elétrons retroespalhados (MEV/BSE) sdo apresentadas pela Figura 4.10,
para as amostras referente as posices (P-5 mm, P-30 mm e P-70 mm), pois representam todo
0 espectro de taxa de resfriamento observadas. Nesta técnica, a imagem é formada pela
diferenga de brilho entre as fases, baseada na massa atdmica dos elementos. Fases contendo
elementos de maior massa atdbmica exibem maior brilho (mais claro), enquanto componentes

leves sdo representados por menor brilho (mais escuro), em uma escala de tons monocromaticos

A Figura 4.11 apresenta os resultados de difratometria de raios X (linhas continuas)
das ligas Al-5Cu-1,5Mg e Al-5Cu-1,5Mg-1Ni, mostrando a ocorréncia das fases caracteristicas
nas trés posi¢des distintas (P-5 mm, P-30 mm e P-70 mm): a-Al, S-Al,CuMg ¢ 6-AlCu
em ambas as ligas, e y-AlzCusNi na liga com 1% Ni. O difratograma indica que 0s picos
caracteristicos da solugdo sélida de a-Al sdo mais intensos e definidos, conforme previsto
na literatura, em comparacdo com 0s picos dos compostos intermetalicos secundarios,
devido a maior &rea ocupada pela matriz rica em Al. Nesta analise, a fase principal

predominante é a matriz de aluminio (a-Al), que apresenta uma morfologia dendritica.



Figura 4.10 — Imagens de MEV — CS BSD (elétrons retroespalhados), evidenciando a morfologia dos compostos intermetalicos (IMCs)

ao longo do lingote solidificado das ligas a base de Al: (a) Al-5Cu-1,5Mg em que expressa a fase escura (matriz de a-Al), cinza (fase S-Al.CuMg)
¢ branca (fase 0-AlCu) e b) Al-5Cu-1,5Mg-1Ni sendo a fase escura (matriz de a-Al), cinza (fase S-Al.CuMg ¢ 6-Al>Cu) e branca (rica em Ni).
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Na Figura 4.10 as é&reas claras representam regides interdendriticas contendo
as segundas fases S-Al.CuMg e 6-Al>Cu na liga ternéria, e S-Al.CuMg, 6-Al>Cu, além de fases
ricas em Ni na liga quaternaria. A adicdo de 1% de Ni a liga ternaria aumentou a complexidade
da microestrutura, resultando na formacdo de mais fases distintas. A solubilidade do Ni
com o Cu favoreceu a obtencéo de distintas morfologias para as fases contendo esses elementos,

além de promover um refinamento morfoldgico na estrutura de solidificacéo.

Considerando que a solidificacao da liga ocorreu em condi¢es transitorias de extracao
de calor, com taxas de resfriamento superiores as consideradas na simulacdo do diagrama
de fases da Figura 3.4b, ocorrem alteracGes significativas nos processos de transformacéo.
Tais condigdes reduzem o tempo de transformacdo e afetam a difusividade dos elementos,
assim como a capacidade de redistribuicdo de soluto durante a solidificacdo. Essas mudancas
na termodinamica da transformacdo de fases inibe a manutencdo das fases que deveriam
compor a microestrutura final. Logo, ao considerar-se que experimentalmente, as condic¢des
de resfriamento acelerada impostas durante a solidificagdo, na pratica ndo possibilitaram
a formagdo das fases €-AlsNi previsto na Figura 3.4b. Esta previsdo foi confirmada pelo
caminho de solidificacdo (modelo de Scheil-Gulliver) da 4.9b, pois este modelo emprega taxa
de resfriamento superiores, e condicdo fora de equilibrio termodinamico. Belov et al. (2005)
destaca que os sistemas que contém multiplas fases sdo mais complexos devido as inimeras
reacOes de solidificacdo, podendo assim explicar esse efeito. Portanto, a fase AlsNi,
prevista na Figura 3.4b, ndo estd presente no arranjo microestrutural final devido
a rapida solidificacdo e as condicdes de resfriamento que ndo permitem o equilibrio

completo para a formacdo e manutengédo destas fases.

A fim de complementar a caracterizacdo quantitativa das fracdes de fases formadas
na estrutura bruta de solidificacdo, foi realizado um mapeamento quimico expressos
pelas Figuras 4.12 a 4.17 que, apresentam as analises de realizadas por MEV/EDS.
Esses resultados evidenciaram a composicdo e distribuicdo dos elementos em cada fase
presente, sendo que a composicdo de cada fase intermetélica esta representada juntamente
com distribuicdo dos elementos geradas pela MEV/EDS usando o mapa de elementos.

As analises foram realizadas, para cada liga, nas mesmas amostras caracterizadas por DRX.
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Figura 4.11 — Espectros de difracdo de raios-X das ligas em regifes intermediarias do lingote

e associadas as respectivas taxas de resfriamento: (a) Al-5Cu-1,5Mg e (b) Al-5Cu-1,5Mg-1Ni.
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Figura 4.12 — Anélise composicional e mapas elementares obtidos via MEV/EDS da liga Al-5Cu-1,5Mg, evidenciando a composic¢do e distribuicao

dos elementos em cada fase: (a) P-05 mm; (b) P-30 mm; (c) P-70 mm.

Especiro

e

44.67 41.50 13.43(| 100.00
73.28 21.62 2.0% (| 100.00
54.89 42.82 2.25 || 100.00
47.78 51.73 0.45 || 100.00
47.47 51.33 1.21 || 100.00
41,52 44,232 14,271 100.00
35.28 46.30 14.42 (| 100.00
96.43 2.3% 1.12 || 100.00
95.26 3.57 1.17 |[{100.00

=TI - - I .Y B S i

Fonte: Elaborado pela autora.

/,,.v

R DS AT YN
FRAL S s




99

Figura 4.13 — Andlise composicional e mapas elementares obtidos via MEV/EDS da liga Al-5Cu-1,5Mg-1Ni, evidenciando a composicao e
distribuicéo dos elementos em cada fase: (a) P-05 mm; (b) P-30 mm; (c) P-70 mm.

Fonte: Elaborado pela autora.
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A microanélise de MEV/EDS é essencial para compreender a composicao e distribuicéo
dos elementos nas amostras (secOes transversais) das ligas desenvolvidas. A combinacgao
das técnicas de caracterizacdo MEV/EDS e DRX permite confirmar a presenca das fases
previstas pelo caminho de solidificacao (ver Figura 4.9). Conforme esperado, a matriz consiste
principalmente de o-Al, com a presenca das fases 0-AlCu e S-Al,CuMg no eutético

para a liga ternaria. O mesmo arranjo é observado a liga quaternéria, com a adigdo da fase v.

Destaca-se que, 0os pontos analisados representam uma ampliacdo pontual maior
da regido interdendritica de estudo, como verificado em sequéncia: Ponto 4 (Figura 4.12a),
Pontos 8 e 9 (Figura 4.12b) e Ponto 3 (Figura 4.12c); Ponto 4 (Figura 4.13a),
Pontos 2 e 4 (Figura 4.13b) e Pontos 5 e 6 (Figura 4.13c) que caracterizam uma maior
concentragdo de a-Al no campo escuro da micrografia. No caso dos Pontos 1 - 3
(Figura 4.12a), Pontos 1 - 7 (Figura 4.12b) e Pontos 1, 2 e 4 (Figura 4.12c) indicam a regido
de maior segregacdo de soluto, Gltimas fases para a formacdo dos bragos dendriticos,
que originam os intermetalicos de Al, Cu e Mg como o 6-Al,.Cu e S-Al,.CuMg
representada pelas cores cinza e branco/cinza claro da imagem, sendo assim, via de regra

0s elementos quimicos surge em todos os pontos.

Os destaques da liga com 1%Ni salientadas pelo Ponto 1 - 3 e auséncia do componente
no Ponto 4 (Figura 4.13a), Pontos 1 e 2 (Figura 4.13b), Pontos 1 e 5 (Figura 4.13c)
sdo apresentadas com mais nitidez por campos mais claros e escuros de acinzentados
que apontam a presenca dos elementos da liga original (Al, Cu e Mg) e destacadas pela formas
finas e regulares, eventualmente, do sélido supersaturado complexos de Ni (adicionado a liga
comparativa), fracgdo méaxima de 19,91% em peso, em contrapartida uma das regibes
analisadas é inexistente a presenca do Ni intrinseco aos Pontos 3, 4 e 6 (Figura 4.13c).

A evolucdo da proporcdo das fases intermetalicas foi calculada a partir das fracfes
volumétricas, com base na analise de imagens com o auxilio do software Image J,
a partir de imagens de MEV. Em seguida essa informacdo foi correlacionada
com a taxa de resfriamento. A Figura 4.14a indica que a fracdo das fases intermetalicas
permaneceu ‘“‘quase” constante para a liga terndria, em torno de 3% em volume.
Para a liga quaternaria, observou-se uma tendéncia de aumento na fracdo das fases

intermetalicas em funcéo do aumento da taxa de resfriamento, Figura 4.18b.
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Figura 4.14 — Proporcao das fases intermetélicas (IMC) em massa (%) das ligas em funcéo da
taxa de resfriamento para as ligas (a) Al-5Cu-1,5Mg e (b) Al-5Cu-1,5Mg-1N:i.
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4.7. PROPRIEDADES MECANICAS: MICRODUREZA E TRACAO

Para compreender a influéncia da adicdo de Ni as ligas Al-Cu-Mg, os lingotes
foram submetidos a ensaios mecénicos. A subsequente correlacdo dos parametros
microestruturais com as propriedades mecénicas baseou-se nos dados quantitativos
de microdureza Vickers (HV), limite de resisténcia a tragdo (oy) e alongamento especifico (6)

em fun¢ao dos espagcamentos dendriticos (A1, A2).

A Figura 4.15 apresenta a correlacdo entre a microdureza HV das ligas Al-5Cu-1,5Mg
e AI-5Cu-1,5Mg-1INi em funcdo do espacamento dendritico primério, A1. A liga
Al-5Cu-1,5Mg-1Ni apresentou um valor médio de microdureza HV superior ao da liga ternaria.
Esse maior valor de HV foi possivelmente devido ao eutético mais complexo, incluindo o
eutético ternario (a-Al + S-AlCuMg + 0-Al,Cu) e o peritético quaternario
(a-Al + y-Al7CusNi + S-Al,.CuMg + 6-Al2Cu). Comparando com outras ligas, observou-se que
ambas as ligas analisadas apresentaram valores de HV superiores as ligas binarias Al-1%Ni
(Silva et al., 2011), Al-3%Mg (Brito et al., 2016) e Al-4,5%Cu (Faria, 2015). Mesmo a liga
ternaria Al-5%Cu-1%Ni (Rodrigues et al., 2022) apresentou valor de microdureza inferior.
Os niveis de microdureza das ligas analisadas ficaram préximos aos da liga Al-15%Cu-5%Ni
(Rodrigues et al., 2022), uma liga com alto teor de soluto. De acordo com os resultados
de MEV/EDS apresentados nas Figuras 4.12 a 4.13, hauma Cu e Mg, e Cu, Mg e Ni dissolvidos
na matriz a-Al, dando origem a uma solugdo solida metaestavel. Esse comportamento
foi observado para ligas ternarias Al-Si-Mg (Silva et al., 2019), e é resultado dos niveis de taxa
de resfriamento praticados neste tipo de solidificacao.

Rodrigues et al. (2022) realizaram uma pesquisa completa com ligas Al-Cu-Ni com
diversas composicdes, e verificaram que o refinamento dos espacamentos dendriticos nas ligas
Al-Cu-Ni normalmente aumentou o0s niveis de resisténcia mecanicas, com a liga Al-15Cu-1Ni
apresentando uma variacdo positiva da dureza HV em funcdo do espacamento dendritico
redug@o de A1. Ainda de acordo com esses autores, a supersaturagdo de Cu na matriz a-Al das
ligas AI-5Cu-1Ni e AIl-6Cu-5Ni induziu tensGes na rede cristalina de aluminio, mantendo
constante a dureza HV mesmo com aumento de A1, contrariando o previsto pela relacdo de
Hall-Petch. A supersaturagdo de soluto na fase o-Al das ligas AIl-5Cu-1,5Mg e
Al-5Cu-1,5Mg-1Ni resultou em um valor de dureza constante, indicando uma

consequéncia direta da composi¢do quimica.
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Figura 4.19 — Perfil da Microdureza Vickers para ligas Al-5Cu-1,5Mg-(1Ni) em fungao de As.

160

T T T T T
®  Al-5%Cu-1,5%Mg
® Al-5%Cu-1,5%Mg-1%Ni
140 minimo b
"""""" maximo

120 Iﬁ * § § e
. ‘}ig {-ﬂi;; :

100 B

80 R

HV

60

40

— AI-1%Ni; Silva et al., 2011.
Al-3%Mg; Brito, 2016.
— Al-4,5%Cu; Faria, 2015.
— AI-5%Cu-1%Ni; Rodrigues et al., 2022.
—— AI-15%Cu-5%Ni; Rodrigues et al., 2022.

20+

T T T T
0.04 0.08 0.12 0.16 0.20 0.24 0.28
A2 12
Ay (M)

Fonte: Elaborado pela autora.

Na avaliacdo da resisténcia mecanica, os testes de tracdo mostraram que os valores de
limite de resisténcia a tragdo (oy) apresentam um comportamento que segue a previsdo da
relacdo de Hall-Petch, ou seja, foram observados maiores valores de oy nas posi¢des proximas
a base refrigerada (menores valores de Ai). O alongamento especifico (d) apresentou
comportamento similar. Em ligas a base de Al-Cu, Al-Mg, Al-Cu-Ni esse efeito € explicado
pelo refino microestrutural devido as altas taxas que resultam em maiores valores de dureza
(Wang et al., 2019; Brito, 2016; Rodrigues et al., 2018). As Figuras 4.20 e 4.21

apresentam os perfis de variacao de oy € 6 em fungao de A1.

O arranjo microestrutural, matriz dendritica (a-Al) mais fases intermetalicas (nos
compostos eutéticos interdendriticos), mais os atomos de soluto em solucdo solida na
matriz a-Al, permitiram valores de oy que variaram entre 132 e 276 MPa. O maior valor de oy
foi alcangado pela amostra com maior refino microestrutural da liga Al-5Cu-1,5Mg-1Ni,
para T de 8,7 K/s e A1 de 25,3 pm. A andlise d¢ MEV/EDS da Figura 4.15 indicou
que para este valor de T ter-se-4 uma condigdo de saturacio de soluto na matriz de a-Al
de 5,6%Cu, 1,27%Mg e 1,23%N!i.
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Figura 4.20 — Limite de resisténcia a tragdo (ocu) para as ligas Al-5Cu-1,5Mg-(1Ni) em fun¢ao de As.
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Figura 4.21 — Alongamento especifico 6 (%) para as ligas Al-5Cu-1,5Mg-(1Ni) em fungédo de As.
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Comparando com ligas Al-3%Mg, Al-5%Cu-1%Ni e Al-15%Cu-1%Ni, observamos
que as ligas ternaria e quaternaria avaliadas apresentaram um perfil de evolu¢do de oy em
consonancia com as ligas Al-Cu-Ni, indicando que essas ligas multicomponentes podem
oferecer bons niveis de resisténcia mecanica mesmo na condi¢cdo como fundido. Cadirli
(Cadirli et al., 2013) menciona que a presenca do Cu formando fases IMCs em regides de
contornos dificulta a movimentagdo das discordancias. Isso somado a variacdo da taxa de
resfriamento promove de modo eficiente 0 aumento da resisténcia mecanica, comportamento

observados nas ligas contendo Al-Cu-Ni que contém a fase y-AlzCusNi (Rodrigues, 2017).

O alongamento especifico das ligas Al-5Cu-1,5Mg e Al-5Cu-1,5Mg-1Ni ficaram abaixo
do esperado, se comparados com as ligas do sistema Al-Cu-Ni (Rodrigues, 2017).
Avaliando a Figura 4.21 observou-se que o valores de 6 variaram entre 0,5 e 1,5 % para as duas

ligas. Pode-se propor duas hipoteses para este comportamento:

1. Os niveis de taxa de resfriamento aplicados durante a solidificacdo dessas ligas
conduziram a uma cinética de solidificacdo que reduziu a difusdo atbmica dos
solutos (Cu, Mg e Ni) contribuindo para formacdo de uma solucdo solida
supersaturada desses elementos na matriz a-Al. Isso gerou um material com alta

dureza e resisténcia mecanica em detrimento da ductilidade.

2. A formacéo da fase AlsNi/AlsNi2 podera melhorar este comportamento.

Canté (2008) ao avaliar o comportamento mecanico de ligas hipoeutéticas Al-Ni,
alcancou valores semelhantes de oy para a liga Al-1%Ni. Entretando, os valores de 6 observados
foram de + 12 %. A diferenca entre os sistemas, é que nas ligas Al-Ni ha formacdo da fase
Al3Ni com morfologia fibrosa, compondo o eutético. Isso conduz a um bom nivel de ductilidade
nessas ligas. Rodrigues (2017), avaliando ligas Al-Cu-Ni, mostrou niveis de 6 entre 3 e 25 %
para a liga Al-5%Cu-1%Ni. Entretanto, esse autor ndo observou 0s mesmos niveis de

soluto em soluc¢do solida com a matriz a-Al.

Logo, podemos inferir que seria possivel modificar os valores de 6 submetendo essas
ligas a tratamos térmicos visando o alivio das tensdes provocadas a rede cristalina do aluminio

ao reduzir o nivel de soluto em solug&o solida.
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4.8. COMPORTAMENTO A CORROSAO

Os ensaios de corrosdao foram realizados nas amostras da posi¢cdo 5 mm, ou seja, com
maior refino de grdo e maiores niveis de soluto em solu¢do solida com a matriz a-Al.
As medidas comparativas de Impedancia das estruturas brutas solidificadas em regime
transiente, sdo apresentadas graficamente pela Figura 4.22 que aborda os pardmetros de
Nyquist, mdédulo de impedancia e angulo de fase em funcdo da frequéncia. Observou-se a
resisténcia do eletrolito em altas frequéncias; em médias frequéncias indicando o maximo
angulo de fase de, aproximadamente, 64° para a liga Al-5Cu-1,5Mg e, angulos de fase de 67°
para a liga Al-5Cu-1,5Mg-1Ni, em ambas associadas a frequéncia de 10Hz. O ligeiro
deslocamento em direcdo a um angulo de fase menor e frequéncia mais elevada da liga com Ni,
indica um efeito de maior deterioracdo "corrosao” do material. A inclinacdo de mddulos
de impedancia menor que -1 sugere o afastamento de um capacitor ideal. Em baixas frequéncias

é possivel verificar caracteristicas da superficie das amostras, bem como suas resisténcias.

Nas duas ligas a reacdo do processo de corrosdo ocorreu por controle difusivo. A liga
quaternaria apresentou maior icor = 3,257x10°A/cm?, correspondendo & condicdo mais ativa,
OuU Seja, menos resistente ao processo corrosivo, ver Figura 4.23. A partir das imagens feitas
em MEV (Figura 4.24) ap0s a realizacdo dos ensaios de corrosdo, foi possivel observar
gue nas duas amostras a corrosdo ocorre por pites originados a partir do centro das dendritas.
Para a imagem da liga quaternaria, observou-se maior degradacdo da superficie da amostra
em comparacdo com a liga ternaria, com ocorréncia de pites, aparentemente de maiores
didmetros, porém em menor nimero que na amostra terndria. Comportamento semelhante

foi observado para a ligas Al-Cu-Ni (Rodrigues et al., 2018).
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Figura 4.22 — Diagramas de impedéancia para ligas Al-5Cu-1,5Mg e AI-5Cu-1,5Mg-1Ni

solugéo 0,06M NaCl em diferentes amostras:(a) Resultados experimentais (b) Bode e Bode fase
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Figura 4.23 — Curvas de polarizacdo potenciodinamica exibindo densidades de corrente e
potenciais de corrosdo em uma solucdo 0,06M NaCl a Tamb (25°C).
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A relacdo entre a area anodica e a area catddica determinou o comportamento
da corrosdo galvanica. Uma pequena area anddica em contato com uma grande area catddica
pode resultar em corrosdo acelerada do anodo, enquanto uma grande area anddica em contato
com uma pequena area catodica levou a uma corrosdo mais lenta do anodo. Portanto,
controlar essa relacdo torna-se fundamental no design e na manutencéo de sistemas metalicos
para minimizar os efeitos da corrosao galvanica. O arranjo microestrutural matriz a-Al/eutético
formou um par galvanico onde a relacdo entre areas catddica/anddica dependeu da fracédo
eutética e dos elementos em solugdo solida na matriz. Quanto maior a diferenca entre 0s
elementos em solugéo solida, menor foi a razdo entre a &rea anddica e a area catddica, afetando
0s parametros potenciodindmicos e impactando negativamente a resisténcia a corrosao. Embora
o refinamento da matriz a-Al tenha influenciado a resisténcia a corrosdo, a presenca
e distribuicdo de particulas intermetalicas, como S-Al.CuMg, 6-Al>Cu e y-Al7CusNi, também

desempenharam um papel crucial na determinac¢do do comportamento de corrosao das ligas.
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Figura 4.24 — Micrografias em MEV de amostras apds ensaio de corrosdo das ligas:
a) Al-5Cu-1,5Mg e b) Al-5Cu-1,5Mg-1Ni.

(@) (b)

Fonte: Elaborado pela autora.
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5. CONCLUSAO

Com base nos resultados das investigacOes teoricas e experimentais conduzidas
neste trabalho, bem como nas comparacdes realizadas com outros estudos do assunto presentes
na literatura, é possivel extrair as seguintes conclusoes:

A liga ternaria Al-5Cu-1,5Mg exibiu uma evolucdo microestrutural bem definida exibindo
uma matriz essencialmente dendritica da fase a-Al e compostos eutéticos nos contornos
interdendriticos. Nas regides proximas a base refrigerada, foram observadas microestruturas
mais refinadas devido as maiores taxas de resfriamento. Na liga quaternaria
Al-5Cu-1,5Mg-1Ni, observou-se uma morfologia semelhante, com a presenca das fases ricas
em Ni, contribuindo para o refinamento dendritico.

Os resultados de difragdo de raios-X e de microscopia eletronica de varredura (MEV/EDS)
revelaram a presenca de compostos intermetalicos em ambas as ligas. Para a liga Al-5Cu-1,5Mg
identificou-se as fases a-Al, 0-Al,.Cu e S-Al,.CuMg; e para a liga Al-5Cu-1,5Mg-1Ni
identificou-se as mesmas fases mais a presenga da fase y-Al;CusNi. Como destaco
no Capitulo 4, a fase AlsNi/AlsNi> ndo foi identificada. A supressdo desta fase pode estar
relacionada com as taxas de resfriamento experimentadas, e com ocorréncia de saturagédo do Ni
em solugao solida na fase a-Al. Os mapas de distribui¢do de elementos indicaram a proporgao
individual desses elementos no lingote, destacando as regiGes de ocorréncia das fases
intermetalicas contendo Cu, Mg e Ni.

A evolugdo dos espacamentos dendriticos primarios (A1) e secundarios (A2) em fungéo
da taxa de resfriamento (T) e velocidade de avango/deslocamento da isoterma liquidus (VL)
foi descrita por leis experimentais de crescimento. Para A1, as duas ligas seguiram uma funcgao
poténcia de -055 para T e -1,1 para V.. Para Ay, a relagio com T foi expressa
com expoente -1/3 e com VL com poténcia -2/3. A influéncia dos parametros térmicos
sobre a microestrutura foi significativa na formacdo de compostos intermetélicos, com fraces

de fases intermetalicas entre 2% e 6%. As leis de crescimento propostas foram:
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=48 v L
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Os resultados dos ensaios de microdureza e tragdo indicaram que a adigdo de Ni
as ligas Al-5Cu-1,5Mg resultou em um aumento nos valores de microdureza Vickers (HV)
e no limite de resisténcia a tracdo (oy), devido a presenca de fases intermetalicas
mais complexas e a supersaturagdo de soluto na matriz a-Al. A microdureza HV foi maior
na liga Al-5Cu-1,5Mg-1Ni em comparacdo com a liga ternaria, refletindo a formacéo
de compostos eutéticos ¢ peritéticos mais variados, incluindo y-Al7CusNi.

Os testes de tracdo mostraram que a resisténcia a tracdo seguiu a relacdo de Hall-Petch,
com valores de ou mais elevados proximos a base refrigerada, onde os espagamentos
dendriticos (A1) eram menores. O alongamento especifico (§) também apresentou variagdes
em fungdo de A1, mas com valores gerais mais baixos em comparagdo com ligas Al-Cu-Ni
similares. A analise de MEV/EDS indicou que a saturagdo de soluto na matriz a-Al
foi um fator crucial para a alta dureza e resisténcia mecanica, enquanto a ductilidade
foi reduzida devido a cinética de solidificacdo que limitou a difusdo atémica dos solutos.
Para melhorar a ductilidade, propde-se que tratamentos térmicos possam ser aplicados para
aliviar tensdes na rede cristalina do aluminio, reduzindo o nivel de soluto em solucéo solida.

Os ensaios de corrosdo realizados nas amostras das ligas Al-5Cu-1,5Mg
e Al-5Cu-1,5Mg-1Ni revelaram que a adigdo de Ni influenciou negativamente a resisténcia
a corrosdo. A andlise dos diagramas de impedéncia indicou uma maior deterioracao
na liga quaternaria, evidenciada pelo deslocamento para angulos de fase menores e frequéncias
mais elevadas. A resisténcia a corrosdo das ligas foi controlada por processos difusivos,
com a liga Al-5Cu-1,5Mg-1Ni apresentando uma densidade de corrente de corrosdo (icorr)
superior, indicando uma condi¢do mais ativa e menos resistente ao ataque corrosivo.

As micrografias obtidas por MEV apds os ensaios mostraram que ambas as ligas sofreram
corrosdo por pites, iniciando-se no centro das dendritas, com a liga quaternaria exibindo
pites de maior didmetro, embora em menor ndmero. Este comportamento foi atribuido
a formagdo de pares galvanicos entre a matriz a-Al e as particulas intermetalicas presentes,
onde a distribuicdo e a fracdo das fases S-Al.CuMg, 0-Al>Cu e y-Al;CusNi desempenharam
um papel crucial no comportamento corrosivo observado.

A relacdo entre as areas anodicas e catddicas, afetada pela composicdo e microestrutura

das ligas, foi determinante para a resisténcia a corrosao.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

1. Realizar tratamentos térmicos para avaliar a formacao das fases secundarias, com destaque

a fase AlsNi / AlsNio.

2. Execucdo de ensaios de dureza e tracdo nas amostras termicamente tratadas para andlise

dos efeitos sobre a resisténcia mecanica e a corrosao.
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Resumo. Para a construgdo de componentes estruturais sdo levados em consideragbées pardmetros
relacionados a processos de solidificagao/fabricacdo, morfologia atribuidas as propriedades fisico-
quimicas e aplicagbes a longo alcance as areas que estdo em constante evolugdo no aprimoramento
de seus produtos, assim faz-se necessaria a busca por contetidos académicos que fornecam
informagbes importantes sobre dado material. A depender da liga de interesse existe uma forte
tendéncia de que haja um intervalo de estudos entre uma publicagdo e outra tornando maiores as
exigéncias de validagao das pesquisas. Assim sendo, o intuito deste estudo é realizar a sintese de
uma analise bibliométrica da produgéo cientifica mundial sobre o desenvolvimento de ligas fundidas
de Al-Cu-Mg-(Ni) na area de Materiais, Metalurgia e Manufatura a partir dos indicadores bibliométricos,
artigos cientificos publicados em periédicos indexados na base de dados Web of Science (WoS)
utilizando uma ferramenta de construgédo e visualizagdo de redes bibliométricas: VOSviewer. Para a
coleta de dados, foram analisados 160 artigos das ligas de Al-Cu-Mg e 6 artigos de ligas Al-Cu-Mg-Ni
dos ultimos 20 anos (2003 a 2023). O esforgo realizado a pesquisa justifica-se pela caréncia de
conteudos cientificos que mais se aproximam da tematica do projeto e que em perspectivas para
futuros possam vislumbrar maiores demandas no ambito académico e industrial. A interpretagcdo dos
dados identificou que, apesar do expressivo crescimento em publicagdes cientificas, essencialmente,
para o sistema ternario Al-Cu-Mg existe a necessidade de contribuir com mais contetudo acerca da
influéncia do Ni na liga e/ou multicomponentes na area de solidificagéo.

Palavras-chave: Ligas Al-Cu-Mg-(Ni); Solidificacdo; Ciéncia e Tecnologia; Bibliometria.

1. INTRODUGAO

A contante evolugéo na pesquisa, desenvolvimento e inovagéo (PD & I) de materiais metalicos sédo
expressivos no cenario atual do Brasil e do mundo. O principal objetivo de parte desse desenvolvimento
é suprir a demanda dos setores industriais, infraestrutura e de transporte. A Ciéncia e Tecnologia (C&T)
exerce uma forte influéncia as nagdes uma vez que esteja associado ao desenvolvimento econémico,
politico e cultural do pais (SOARES, et al, 2016), promovendo alto impacto na sociedade,
principalmente, ao se revelar que a maior parte dos contetdos cientificos catalogados sao produzidos
por paises desenvolvidos, que prontamente despendem de recursos a pesquisa. Na engenharia, estudos
cientificos sdo essenciais para a consolidagdo de uma tecnologia que, geralmente, agregam valor ao
projeto e fundamentam todo um mecanismo intrinseco as propriedades dos materiais. A possibilidade de
estimar e garantir a qualidade do produto advém do conhecimento de um adequado repositério de dados
que, posteriormente, sao atribuidos as devidas aplicagdes.

Assim, tendo em vista que ao longo dos anos houve um grande avango na produg¢ao de publicagbes
cientificas devido a, principalmente, os desafios e urgéncia de mapear o conhecimento e gerar recursos
alternativos, o desenvolvimento tedrico e/ou experimental de trabalhos que evidenciam a importancia e
impactam areas diversas, tornando os métodos de busca por referéncias bibliograficas mais sofisticados
e, os dados acumulados e compartilhados globalmente de modo a contribuir com os campos de pesquisa.

A Analise Bibliométrica permite a exploragao de conteudos cientificos nas plataformas académicas:
a regularidade, relevancia e tendéncia de publicagcbes, assim como o desempenho de artigos e
periodicos, citagcoes e colaboragdes, a especificidade da tematica e existéncia em literatura, dentre tantas
atribuicbes empenhadas pelos indicadores de pesquisa (DONTHU et al., 2021).



As publicaces cientificas que expressam a influéncia dos metais de adigdo e compdem o material
tornaram-se atrativos devido a melhoria de componentes estruturais e solicitagbes de servigo que exijam
propriedades fisico-quimicas e superficiais de alto desempenho e longa vida util. Durante a elaboragao
da revisdo bibliografica deste projeto foram encontrados poucos trabalhos acerca da liga estudada de
Al-Cu-Mg-(Ni) solidificadas direcionalmente.

Os estudos tedricos e experimentais com vistas a contribuir para a area de Materiais com énfase em
Metalurgia e Manufatura avanga de modo continuo, ou seja, existe um desenvolvimento substancial e
regular no qual se fundamenta no aprimoramento de propriedades fisico-quimicas que satisfagca o
desempenho de componentes estruturais. Contudo, na tematica de fusdo e solidificagdo demanda
maiores dados cientificos acerca das correlagdes dos parametros da solidificacao transitoria, morfologia
e as caracteristicas finais de resisténcias mecanicas e a corrosao, assim verificou-se que na literatura ha
uma escassez de trabalhos que enfatizem essas variaveis que envolva a solidificagdo rapida em
condig¢des transientes de extragao de calor. Nesse caso, sdo encontradas informagdes na literatura que
explorem a correlagédo sobre as microestruturas e as propriedades mecanicas das ligas ternarias
Al-Cu-Mg, mas carecem de publicagdes que abordem a influéncia da adigdo do Ni neste sistema.

Embora a literatura cientifica aborde diversos processos de solidificagao, é crucial que a comunidade
cientifica localize artigos cientificos que analisem e discutam ligas multicomponentes, como a
Al-Cu-Mg-(Ni). Isso se deve ao potencial de aplicacdo dessas ligas e a necessidade de estabelecer
referéncias e revisdes bibliograficas que possam orientar pesquisas futuras.

2. METODO DE PESQUISA

O estudo bibliométrico € um método que visa a exploragdo de um vasto repertério de dados
cientificos catalogados, sendo uma ferramenta fundamental para listar inGmeros contetdos em ciéncia
e tecnologia, bem como a avaliagdo do elevado impacto nas pesquisas. Dessa forma, é possivel
verificar a influéncia de paises, instituicbes e cientistas em relagdo as pesquisas cientificas e que
justifica o emprego da anadlise a rigor quantitativo, futuramente agregando competéncias
em publicagdes de referéncia e na literatura.

Entao, com o objetivo de analisar a produgéo académica dos estudos sobre o desenvolvimento de
ligas fundidas de AI-Cu-Mg-(Ni) optou-se pelo uso da analise bibliométrica, aplicando técnicas
estatisticas, ou seja, ferramentas que permitam a avaliagdo do progresso cientifico por meio dos
campos de estudos a partir das contagens de autorias, citagdes e coautorias, afiliagbes, patentes etc.,
possibilitando a identificacdo de aspectos relevantes a pesquisa (ZUPIC e CATER, 2015).

A Web of Science é uma das principais bases multidisciplinar indexadora de
dados bibliograficos para analise de varidveis/critérios de pesquisa quando comparado ao Scopus
(MONGEON e PAUL-HUS, 2016). No presente estudo foram utilizados dados de producgéo cientifica
baseada em artigos publicados em periddicos indexados na base de dados Web of Science da area do
conhecimento de Materiais, Metalurgia e Manufatura. Assim, foi avaliado a relagdo entre autores,
instituicbes, areas do conhecimento e paises dos artigos selecionados levando em consideracao
o refinamento de busca para selegao dos dados.

Nessa analise, foram considerados artigos ao redor do mundo com o refinamento em areas
multidisciplinares da Engenharia referentes a Ciéncia dos Materiais, Metalurgia, Mecanica e Manufatura
e selecionados dentre 166 publicagdes cientificas: 160 artigos para as ligas ternarias (Al-Cu-Mg) e 6
artigos das ligas quaternarias (Al-Cu-Mg-Ni), sendo que a pesquisa foi realizada em agosto de 2023
abordando o periodo de 20 anos (2003-2023). Vale salientar que, essas amostras analisadas foram
selecionadas apds um refinamento preciso para obter uma porgao de publicagdes referentes ao campo
de estudo em questéo. Das bases de dados que compdem a WoS, foram utilizadas Science Citation
Index - Expanded (SCI); Social Science Citation (SSCI) e Conference Science Citation Index (CSCI).
Nesse caso, a propria plataforma gera informacdes e graficos acerca da evolugdo anual
de publicacao e citagdes, bem como as areas de impacto.

Em seguida, os dados filtrados foram exportados da WoS e analisados a partir de um software
bibliométrico VOSviewer (VAN ECK e WALTMAN, 2014), assim construindo e mapeando
as informagdes em que sao gerados graficos e insights de pesquisa.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES
De modo geral, o comportamento evolutivo da producgéo cientifica tende a aumentar devido as

demandas de pesquisa e sendo proporcional a busca por referéncias, ou seja, as citagdes desses
conteudos, conforme expressado na Fig. 1 a seguir:



Fig. 1 — Evolucéo da producéo cientifica e citagdes anual de artigos 2003 a 2023: (a) Al-Cu-Mg e (b) Al-Cu-Mg-Ni
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Fonte: Web of Science (2023).

Os estagios evolucionarios acerca do repositério de dados da WoS, conforme convencionado

contém publicagbes a partir do ano de 2003 para as ligas de Al-Cu-Mg com uma certa frequéncia até

2009 e um gap de trés anos com uma crescente maxima em 2022, entédo tornou a decair em 2023 de

acordo com o comportamento apresentado na Fig. 1-a, enquanto a liga com a adi¢cao do Ni sequer teve

uma abordagem nos primeiros cinco anos deste periodo fixado. Nesse caso, somente em 2008 ha uma

aparigao significativa do sistema Al-Cu-Mg-Ni indicando um campo de pesquisa ainda em gradativo

desenvolvimento correspondentes as publicagdes esparsadas e em média de até dois artigos por ano,

pois apenas em 2018 foram reportados atividades e uma relevante progressao representado pela

Fig. 1-b, sendo assim existe uma continuidade de estudos e elevada quantidade de citagdes,

valendo-se para ambas as ligas expressados na Fig. 2-(a e b).

Fig. 2 — Analises quantitativa de citacdes em relacdo as publicagdes analisadas: (a) Al-Cu-Mg e (b) Al-Cu-Mg-Ni.
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Fonte: Web of Science (2023).



No que diz respeito as principais areas de pesquisa que desenvolvem as ligas de Al-Cu-Mg, ha uma
multidisciplinaridade das Engenharias que estdo envolvidas nesses Ultimos estudos. Segundo a
classificagdo da Web of Science e ilustrado pelas Fig. 3-(a e b), as principais areas que mais produzem
€ a de Metalurgia / Engenharia Metalurgica (143), seguida de Ciéncia dos Materiais: Multidisciplinar (105),
Quimica Fisica (24), Nanociéncia e Nanotecnologia (20), Ciéncia dos Materiais (Ensaios e
Caracterizagbes) (9), Engenharia Mecanica (6) e Ciéncia dos Materiais Compdsitos (3) para ligas
Al-Cu-Mg. Em ligas AI-Cu-Mg-Ni as unicas areas que produz sdo Ciéncia dos Materiais:
Multidisciplinar (5), Metalurgia / Engenharia Metalurgica (4), Nanociéncia e Nanotecnologia (2),
Engenharia de Manufatura (1) e Fisica Aplicada (1).

Fig. 3 — Areas de relevancia que contém publicages acerca das amostras analisadas.

(a) Al-Cu-Mg (b) Al-Cu-Mg-Ni
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Fonte: Adaptada de Web of Science (2023).

No decorrer das décadas um assunto frequente que permeia a comunidade cientifica sdo os
problemas da pesquisa em paises em desenvolvimento e, que para estimular um encorajamento por
meio de mais recursos, infraestrutura, capacitacdo, minimizacdo das inUmeras burocracias de projeto
e suporte financeiro de instituicdes de ensino e pesquisa tém sido uma necessidade continua (VOSE e
CERVELLINI, 1981) e, que andam a pequenos passos, mas que nos paises em que a cultura do
desenvolvimento a Ciéncia e Tecnologia (C&T) sdo a base de sua economia essas sdo questdes que
nao afetam seu avango, pois ha muito tempo optaram por favorecer a area cientifica. Em vista disso,
os resultados refletem os principais paises produtores de pesquisas na area das ligas Al-Cu-Mg-(Ni).

De acordo com a representacéo da Fig. 4-(a e b), os cinco paises que mais reportaram trabalhos
sobre as amostras analisadas (Al-Cu-Mg) e sendo referenciados de modo proporcional a quantidade
de publicagdes sdo: China, Estados Unidos, Inglaterra, Canada e Itdlia, mas vale mencionar que
curiosamente a Alemanha, india e Nigéria que reportam uma menor quantidade de documentos tém
um elevado indice no quesito de citagbes. Assim como no sistema Al-Cu-Mg-Ni, os Unicos paises que
publicam sobre a liga s&o Inglaterra, Estados Unidos e Italia com a mesma quantidade de documentos,
porém a Inglaterra é a mais citada em trabalhos e revisdes bibliograficas, seguida pela Italia e por ultimo
os Estados Unidos. O que ambas as buscas tém em comum s&o os paises mencionados que podem
ser compreendidos como nagdes que mais produzem conhecimento, a0 menos nesse nicho.

Na analise de coautoria entre paises e que avaliam essas redes interdependentes no
desenvolvimento e producgédo cientifica, a Fig. 4-a certifica a efetividade nos dados reportados visto que
manifestes os nds mais significativos, ou seja, os clusters nos seguintes paises: China, Estados Unidos,
Inglaterra e Alemanha. Ademais, foi verificado que a Russia, Turquia e Nigéria ndo tem afinidade com
as nagdes envolvidas no primeiro grupo.

Na segunda amostra referente a Fig. 4-b, a atencdo esta voltada para os paises que néo se

relacionam e reportaram publica¢des acerca da liga Al-Cu-Mg-Ni: Inglaterra e Italia, todavia ndo coloca
em destaque os Estados Unidos, possivelmente, por estar inserido em um dos clusters apresentados.



Fig. 4 — Coautoria entre paises de trabalhos sobre ligas: (a) Al-Cu-Mg e (b) Al-Cu-Mg-Ni.
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Fonte: Elaborada pelos autores com o software VOSviewer (2023).
4. CONCLUSOES

A analise da producéo cientifica global sobre ligas no sistema Al-Cu-Mg-(Ni) revelou um aumento
notavel nas publicagbes sobre ligas ternarias, embora tenha ocorrido uma ligeira queda em 2023 em
comparagdo com o ano anterior. Isso pode ser devido ao momento da andlise, que foi realizada em
agosto de 2023, e novos artigos podem surgir até o final do ano. A pesquisa também destacou que a
liga Al-Cu-Mg-Ni esta em estagio inicial de desenvolvimento, mas possui potencial, sugerindo a
necessidade de estudos mais aprofundados. No entanto, a escassez de dados limita a pesquisa, mas
oferece oportunidades para futuras publicacdes e contribuicdes para a literatura cientifica. E importante
notar que nao foram encontradas contribuicdes nacionais nesse campo, 0 que sugere uma
oportunidade para o pais se destacar na ciéncia e tecnologia. A pesquisa sobre essas ligas tem o
potencial de introduzir novos materiais com propriedades especificas para diversos setores industriais.

5. AGRADECIMENTOS

Agradego ao Grupo de Pesquisa em Estrutura, Manufatura e Materiais (GPEM?2), ao suporte da
Coordenacao de Aperfeicoamento de Pessoal de Nivel Superior (CAPES) pela bolsa de Mestrado.
Ao CNPQ pelo Projeto Processo 407871/2018-7.

6. REFERENCIAS

DONTHU, N. et al. How to Conduct a Bibliometric Analysis: An Overview and Guidelines - Journal
of Business Research, V. 133, 2021, p. 285-296. https://doi.org/10.1016/j.jbusres.2021.04.070.

MONGEON, P.; PAUL-HUS, A. The journal coverage of Web of Science and Scopus: a
Comparative

Analysis. Scient metrics, 2016. vol. 106, n. 1, p. 213—-228. https://doi.org/10.1007/s11192-015-1765-5.

SEMELER, A. R. Visualizagdo de Redes Bibliométricas (UFRGS/2019). Disponivel em:
<https://igeo.ufrgs.br/biblioteca/treinamentos/aulasensoriamento_17_06_19.pdf/> Acesso: 18/08/2023.

SOARES, P. B. et al. Analise Bibliométrica da Producgao Cientifica Brasileira sobre Tecnologia de
Construciao e Edificagdoes na Base de Dados Web of Science, Ambiente Construido, vol. 16, n. 1,
p. 175-185, 2016.

VAN ECK, N.J., & WALTMA, L. Visualizing Bibliometric Networks. In Y. Ding, R. Rousseau, D. 2014.

VOSE P.B.; CERVELLINI, A. Problems of Scientific Research in Developing Countries.
IAEA Bull, vol. 25 no. 2: 37-40, 1981.

ZUPIC, |.; CATER, T. Bibliometric Methods in Management and Organization. Organizational
Research Methods, vol. 18, no. 3, 2015, p. 429-472. https://doi.org/10.1177/1094428114562629.



