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RESUMO

As ligas de aluminio t€ém sido um dos principais materiais utilizados em componentes estruturais de
aeronaves devido as suas caracteristicas ja consolidadas em termos de desempenho, métodos de projeto,
fabricacdo e técnicas de inspecdo. As propriedades mecanicas, quimicas e elétricas das ligas metélicas
estdo diretamente relacionadas ao arranjo microestrutural — este tltimo depende dos elementos de
liga e dos parametros de fabricacdo. Assim, percebe-se a importancia de se estudar os parametros de
fabricacdo diretamente com as propriedades requeridas e a falta de referéncias correlacionando-as. Este
estudo visa desenvolver experimentalmente uma liga Al-2%Ni-0,5%Co para aplicagdes aeroespaciais,
avaliando os principais aspectos metaldrgicos que influenciam a resisténcia mecanica. A morfologia
da microestrutura foi avaliada por andlise metalogrifica empregando microscopia 6tica e eletronica de
varredura, e o comportamento mecanico foram avaliados por meio de ensaios de tragdo e microdureza
Vickers. As amostras foram solidificadas em moldes de bronze com quatro didmetros diferentes e em
solidificacdo direcional vertical ascendente, permitindo diferentes taxas de resfriamento. Uma andlise
estatistica da correlagc@o entre parametros microestruturais e propriedades mecanicas foi proposta para
otimizar as condi¢des para obten¢do da melhor resisténcia mecanica. Foi observada uma microestrutura
com uma matriz essencialmente celular da fase a-Al em moldes de bronze e uma matriz essencialmente
dendritica da fase a-Al na solidificacao direcional vertical ascendente. As propriedades mecanicas
observadas foram valores limite de resisténcia a tragcdo (o) de 100 MPa, limite de escoamento (o) de
74 MPa, alongamento especifico () de 35% e microdureza Vickers média de 32HV. Portanto, vale
ressaltar que houve uma compensagao entre a matriz rica em aluminio e as fases que compdem o
eutético (a-Al, AlsNi e AlgCos), no sentido de aumentar a resisténcia média com o aumento da escala
da matriz, o que contraria o previsto pela Teoria Classica de Hall-Petch. A adicdo de cobalto a liga
Al-2%N!i contribuiu para aumentar a ductilidade da liga Al-2%Ni, sem prejuizo dos valores de oy, em

comparagdo com anteriores estudos disponiveis na literatura.

PALAVRAS-CHAVE: Aplicacdes Aeroespaciais. Ligas Al-Ni-Co. Microestrutura. Resisténcia
Mecanica. Solidificagao.



ABSTRACT

Aluminum alloys have been one of the leading materials used in aircraft structural components due to
their already consolidated characteristics in terms of performance, design methods, manufacturing,
and inspection techniques. Metallic alloys’ mechanical, chemical, and electrical properties are directly
related to the microstructural arrangement—the latter depends on the alloying elements and manufac-
turing parameters. Based on the statements, one can see the importance of studying the manufacturing
parameters directly with the required properties and the lack of references correlating them. This study
aims to experimentally develop an Al-2wt.%Ni-0.5wt.%Co alloy for aerospace applications, evaluating
the main metallurgical aspects that influence mechanical strength. Microstrucure morphology were
evaluated by metallographic analysis employing Optical and Scanning Electron microscopy and the
mechanical behavior were evaluated through tensile and Vickers microhardness tests. The samples
were solidified in bronze molds with four different diameters and in assembly vertical upward directio-
nal solidification, allowing different cooling rates. A statistical analysis of the correlation between
microstructural parameters and mechanical properties were proposed to optimize the conditions for
obtaining the best mechanical strength. A microstructure with an essentially cellular matrix of the
a-Al phase was observed in bronze molds and an essentially dendritic matrix of the a-Al phase in
the assembly vertical upward directional solidification. The mechanical properties observed was a
tensile strength limit values (o7) of 100 MPa, Yield strength (o.) of 74 MPa, specific elongation () of
35%, and average microhardness of 32HV. Therefore, it is noteworthy that there was a compensation
between the matrix rich in aluminum and the phases that compose the eutectic (a-Al, Al3Ni e AlyCo,),
in the sense of increasing the average resistance with the increase of the matrix scale, which contradicts
what was predicted by the Classical Hall-Petch Theory and the addition of cobalt to the Al-2wt.%Ni
alloy contributed to increasing the ductility of the Al-2wt.%Ni alloy, without detriment of oy, values,

compared with previous studies.

KEYWORDS: Aerospace Applications. Alloys Al-Ni-Co. Microstructure. Mechanical Resistance.

Solidification.



LISTA DE ILUSTRACOES

[Figura 1 a) Representativo do sistema metal/molde; b) Modos de transferéncia de calor |
| atuantes em cada secao do sistema metal/molde.| . . . . . . ... ..o 0L 15
[Figura?2 — Representacao esquematica do dispositivo de solidificacao direcional vertical e |
| representacao esquematica da posicao dos termopares em diferentes posicoes ao |
| longo do comprimento do lingote umidirecional.| . . . . . . .. ... ... ... 16
[Figura 3 Desenho em SolidWorks da lingoteira de bronze.|. . . . . . .. ... .. ... .. 22
|[Figura 4 a) Base da lingoteira (molde) em aco carbono; b) Parafusos de fixacao; c¢) Lingoteira |
| bipartida aco inoxidavel 310, . . . . . .. .. oL 22
[Figura 5 Perfil de temperatura para a determinacao do tempo de passagem da 1soterma |
[ liquidus (t7). . . . . . . . o e 23
IFigura 6 Esquema para o cdlculo das taxas de resfriamento (7') em funcdo do tempo e da |
| POSICAO., . . v v o i e e e e e e e e e e e e e e 24
|[Figura '/ Esquema para obtencao dos graficos da velocidade em func¢ao do tempo e da posi¢ao. 25
[Figura 8 Representacao esquematica das medidas dos espacamentos dendriticos primarios e |
[ teIrCIATIOS. . . . . o o e e e e 26
[Figura 9 Caminho de solidificacao da liga Al-2%Ni1-0,5%Co com temperatura liquidus em |
[ tornode 633°Cl . . . . L. 28
[Figura 10 — Diagrama de fases pseudo-binario, simulado utilizando o software ThermoCALC, |
| empregando abase SSOL6.| . . . . . . . ... .. o oo 29
[Figura 11 — Curvas de Resfriamento de Solidificacao em Lingoteira de Bronze da Liga Al- |
[ 2%N1-0,5%Co0.| . . . .. 30
[Figura 12 — Curvas de Resfriamento de Solidificacao Direcional Ascendente Vertical da Liga |
[ Al-2%N1-0,5%Co. . . . . . . e 31
IFigura 13 — Curvas de Taxa de Resfriamento (7)) e Velocidade de Deslocamento da Isoterma |
| Liquidus (V) por Posicao dos Termopares da Solidificacao Direcional Ascendente |
[ Vertical da Liga AI-2%Ni1-0,5%Co.| . . . . . . .. .. ... ... . ... 32
[Figura 14 — Microestruturas Resultantes da Solidificacao em Lingoteira de Bronze da Liga |
[ AL2%N1-0,5%Co. . . . . . . e 33
[Figura 15 — Micrografia SEM Caracteristica com Analise de Mapeamento EDS Mostrando as |
[ Fases da Microestrutura da Liga AI-2%N1-0,5%Co.| . . . . .. .. ... .. ... 33
[Figura 16 — Microestruturas das Secoes Transversais da Liga Al-2%Ni1-0,5%Co em Solidifica- |
| cao Direcional Ascendente Vertical.|. . . . . ... ... ... o 0oL 34
|[Figura 17 — Microestruturas Transversal e Longitudinal da Posi¢cao 30 mm de Distancia da Base |
| em Solidificacao Direcional Ascendente Vertical da Liga AI-2%N1-0,5%Co. . . . 34
[Figura 18 — Grafico de Espacamento Dendritico Primario (\;) e Celular (\¢) por Taxa de |
| Resfriamento (7)) da Liga AI-2%Ni-0,5%Co.. . . . . .ot 36
[Figura 19 — Ensaio de Tracao da Liga AI-29%N1-0,5%Co.| . . . . . . ... .. ... ... ... 37




[Figura 20 — Grafico de Espacamento Dendritico Primario (\,) e Celular (\-) por Microdureza

| (HV) da Liga AI-2%N1-0,5%Co. . . . . . . .. ... . ...

[Figura 21 — Distribuicao de Documentos por Busca dos Termos “Aerospace Applications”,

[ “Alloys Al-N1-Co” e “Microstructure”: a) Web of Science ; b) Scopus; ¢) Science

| Directl . . . . . e

[Figura 22 — Distribuicao de Documentos por Busca dos Termos “Aerospace Applications”,

| “Alloys Al-N1-Co” e "Mechanical Resistance™: a) Web of Science ; b) Scopus; ¢)

[Figura 23 — Distribuicao de Documentos por Busca dos Termos “Alloys Al-N1-Co”, "Solidifica-

| tion"e “Microstructure™: a) Web of Science ; b) Scopus; ¢) Science Direct| . . . .

[Figura 24 — Distribuicao de Documentos por Busca dos Termos “Alloys Al-Ni-Co™, "Solidi-

| fication"e "Mechanical Resistance": a) Web of Science ; b) Scopus; ¢) Science

| Directl . . . . . e e

[Figura 25 — Distribuicao de Documentos por Busca dos Termos “Alloys Al-N1-Co™, “*Micros-

| tructure” e "Mechanical Resistance": a) Web of Science ; b) Scopus; c¢) Science

| Directl . . . . . e e

[Figura 26 — Distribuicao de Documentos por Ano dos Termos “Aerospace Applications™ e

| “Microstructure™. . . . . . . e e e e e e

[Figura 2/ — Distribuicao de Documentos por Ano dos Termos “Aerospace Applications” e

" "



LISTA DE TABELAS

[Tabela I — Posicao do Termopar e Nomenclatura Solidificacao Radial| . . . . . . . ... .. 30
[Tabela 2 — Taxa de Resfriamento para Cada Posicao de Termopar de Solidificacao em Lingo- |
[ tefradeBronzel .. ... ... ... . ... 30
[Tabela 3 — Posicao do Termopar e Nomenclatura da Solidificacao Direcional Ascendente Vertical| 31
[Tabela 4 — Ensaio de Tracao da Liga Al-2%Ni1-0,5%Co| . . . . . . ... ... .. ... ... 36
[Tabela 5 — Valores de Microdureza Vickers de Solidificacao em Lingoteira de Bronze| . . . . 38
[Tabela 6 — Valores de Microdureza Vickers de Solidificacao Direcional Ascendente Vertical|. 38

[Tabela 7 Comparativo de Microdureza Vickers de Solidificacao Direcional Ascendente Vertical| 38




SUMARIO

il INTRODUCAO . .« & ittt e e e e e e e e e e e e et et e eeeeen 14
LI Justificatival. . . . ... ... ... 17
(1.2 Objetivo| . . . . . . e e 17
2 MATERIAISEMETODOS! . .« ¢ vt vttt ittt e e eeee e 19
[2.1 Planejamento Experimental| . . . . . . .. .. ... o 0oL 19
2.2 Equipamentos e Materiais Utilizados| . . . . . . . .. ... ... ... ... 19
[2.3 Simulacao de diagrama de fases, simulacao de Scheil-Gulliver e simulacao de |
| tratamentos t€rmicos (Precipitation Stmulation), . . . . . ... ... 0oL L. 21
[2.4 Elaboracao de uma liga AI-N1-Co por solidificacao|. . . . . . . ... ... .. .. 21
2.4.1 Solidificacao em Lingoteirade Bronze, . . . . . . . . .. ... ... ... ... 21
2.4.2 Solidificacao Direcional Ascendente Vertical . . . . . .. ... ... ...... 22
RS CurvasdeResfriamentol . . . . ... ... ... Lo 23
[2.6 Determinacao dos parametros térmicos| . . . . . . . . . ... ... .. 23
[2.7 Seccionamento do lingote e metalografial . . . . . ... ... 000 0oL 25
2.7.1 Solidificacao em Lingoteirade Bronze| . . . . . . . . .. ... .. ... .. .. 25
2.7.2 Solidificacao Direcional Ascendente Vertical . . . . . . . ... ... ... ... 26
[2.8 Caracterizacao microestrutural empregando microscopiaotical . . . . . . . . . .. 26
2.8.1 Solidificacao em Lingoteirade Bronze, . . . . . . . . .. ... .. ... ..., 26
2.8.2 Solidificacao Direcional Ascendente Vertical . . . . . . .. ... ... ... .. 26
[2.9 Determinacao das leis de crescimento| . . . . . . . .. ..o 27
RI0 Ensaios Mecanicosl. . . . . . . . . . 27
2.10.1 Ensaiode Tracao| . . . . . . . ... ... ... ... .. ... .. .. 27
2.10.2  Ensaios de Microdurezal . . . . . . ... ... Lo 27
B RESULTADOEDISCUSSOES| . ........... ... 28
[3.1 Simulacao de diagrama de fases, simulacao de Scheil-Gulliver;. . . . . . . . . .. 28
[3.2 Curvas de Restriamento e Determinacao dos Parametros Térmicos| . . . . . . . . 29
13.2.1 Solidificacao em Lingoteirade Bronze| . . . . . . . . .. ... .. ... .. .. 29
3.2.2 Solidificacao Direcional Ascendente Vertical . . . . . . . ... ... ... ... 31
3.3 Microestruturas| . . . . . ... 32
3.3.1 Solidificacao em Lingoteirade Bronze, . . . . . . . . .. ... ... .. .... 32
3.3.2 Solidificacao Direcional Ascendente Vertical . . . . . . .. ... ... ... .. 34
3.3.3 Analise Gerall . . . . . . . ... .. ... 35
[3.4 Leis de Crescimento Experimental| . . . . ... ... ... .. ... ... .... 35
3.4.1 Leis de Crescimento Experimental de Parametros Térmicos| . . . . . . . . . . 35
3.5 Ensaios Mecanicos|. . . . . . . . . .. 36



3.5.1 Ensaiosde Tracao| . . .. ... ... ... .. ... ... ... ... 36

352 Ensaiosde Microdurezal . . . . . . ... oo 37
[3.5.2.1 Solidificacao em Lingoteirade Bronze| . . . . . . ... ... ... ... ... 37
[3.5.2.2 Solidificacao Direcional Ascendente Vertical| . . . . . .. .. ... ... ..... 38
[3.5.2.3 Correlacao entre Microdureza e Parametro de Crescimento da Mariz de o-All . . . 39
B CONCLUSAQl . o vttttt et e e e e ee e 40
401 Trabalhos Futuros . . .. ... ... ... ... ... ... ... . ... ... 40

[REFERENCIAS| . .. ... e 42




14

1 INTRODUCAO

O aluminio € um dos principais materiais de componentes estruturais de aeronaves, pois € um
material consolidado em desempenho, métodos de projeto, fabricacdo e técnicas de inspe¢do, o que o
torna confidvel. O aluminio tem papel de destaque na construcdo da estrutura de aeronaves quando
utilizado na forma de ligas de aluminio de alta resisténcia, mesmo perdendo um pouco do seu papel
para materiais compd@sitos, € quando na composicdo de compdsitos laminares metédlicos, como o
GLARE (GUNNINK et al.; 2002).

A resisténcia especifica, ou seja, a relagdo da resisténcia e massa especifica € uma das principais
qualidades das ligas de aluminio e, apesar disso, o aprimoramento dessa caracteristica ainda é fomen-
tada no ramo aerondutico para atender da melhor forma as demandas das companhias aéreas como, por
exemplo, reduzir o consumo de combustivel, aumentar a capacidade de carga e aumentar o alcance
de uma viagem. Portanto, a melhoria dessa caracteristica, € consequentemente a busca por novos
materiais, permite obter aprimoradas propriedades mecanicas, o que resulta em um menor custo de
reparo e maior espacamento entre manutencdes (DURSUN; SOUTIS, 2014). Entretanto, na reducdo
do peso dos componentes, os avangos dos materiais empregados devem garantir aumento na resisténcia
a fadiga e ao desgaste, e garantir otimizacao da resisténcia a corrosao e tolerancia ao dano.

As propriedades mecanicas, quimicas e elétricas de ligas metdlicas estdo diretamente relacionadas
ao arranjo microestrutural, sendo o ultimo essencialmente dependente do processamento € composi¢cao
utilizados. Propriedades dos materiais como tenacidade a fratura, limite de escoamento e limite de
resisténcia podem ser previstas em vistas do conhecimento da estrutura, morfologia e tamanho dos
constituintes microestruturais, além da quantidade, relacdes de orientacao e distribui¢do de fases dos
mesmos e dos defeitos cristalinos (PADILHA, [1997)).

Nos processos de fabricacao que envolvem etapas de fusao dos metais os parametros térmicos de
solidificac@o definirdo o arranjo final da microestrutura (KURZ; FISHER,|1998)). A solidificacdo inicia
quando o metal estd em estado liquido e ao resfriar o liquido atinge as condi¢des necessdrias para
a transformacao na fase sélida. Durante essa transformagao, o calor latente € dissipado por um ou
mais mecanismos de transferéncia de calor em funcdo do gradiente de temperatura entre o material e o
meio externo. Os principais modos de extragdo de calor podem ser observados na Figura[l} condugao
térmica no metal liquido, metal sélido, na zona pastosa e no molde; convec¢do no metal liquido,
na zona pastosa e na interface meio ambiente/molde; radia¢do na interface meio ambiente/molde; e
transferéncia newtoniana na interface metal/molde (GARCIA| [2007).

A técnica de solidificacdo unidirecional, Figura[2] tem grande destaque no estudo experimental dos
fenomenos da solidificacdo (GOMES et al., 2012), visto que as condi¢des transitdrias de fluxo de calor
incluem a maioria dos processos industriais correlacionados.

Na solidificacdo unidirecional em regime transitdrio, o gradiente de temperatura e a velocidade de
crescimento variam livremente com a posi¢ao do molde e tempo do experimento, com isso as quatro
varidveis térmicas principais (Ty, G, Vi e T) irdo influénciar os pardmetros da macroestrutura e da

microestrutura.
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Figura 1 — a) Representativo do sistema metal/molde; b) Modos de transferéncia de calor atuantes em
cada secdo do sistema metal/molde.
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Fonte: Adaptado

Os parametros 7' e V, possibilitam o estabelecimento de leis experimentais dos crescimentos
morfolégicos (dendriticos primdrio, secunddrio e tercidrio ou celular). Inclusive, a literatura mostra
que os espacamentos celulares e dendriticos diminuem com o aumento da velocidade de solidificagdao

e da taxa de resfriamento (HUNT; LU, [1996; RODRIGUES et al., 2018; [VIDA et al.,[2019).

Ligas leves a base de Al proporcionam significativos beneficios na substituicdo de materiais

mais tradicionais da industria aeroespacial, automotiva, naval, dentre outras, ja que as caracteristicas
intrinsecas desse metal (e de suas ligas) conferem, geralmente, melhor desempenho com economia
no consumo de combustiveis, redu¢ao na emissao de poluentes e maior resisténcia a degradagao por
corrosdo (VARGEL, 2020). Estudos recentes t¢ém mostrado que ligas terndrias a base de aluminio,

solidificadas em regime transiente de extragao de calor (BRITO et al.,[2016; BRITO et al,[2019) ndo

seguem o comportamento tipico quando da previsibilidade da morfologia microestrutural final. Esta

previsdo, em muitos casos, pode ser realizada em funcdo da composicdo e da taxa de resfriamento (7).
Brito et. al (BRITO et al., 2015)) mostrou que a liga a adi¢do de 1% de Si a liga Al-3%Mg modificou

uma morfologia microestrutural essencialmente dendritica para taxas de resfriamento variando entre

0,5 e 42 K/s, promovendo uma transi¢ao celular/dendritica, onde uma morfologia microestrutural

celular ocorreu para taxas de resfriamento maiores que 2 K/s, e para taxas de resfriamento menores
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que 0,8 K/s uma morfologia dendritica foi formada.

Figura 2 — Representagdo esquemadtica do dispositivo de solidificagdo direcional vertical e representa-
cdo esquematica da posi¢cao dos termopares em diferentes posi¢des ao longo do comprimento
do lingote unidirecional.

Lingoteira

Resisténcia @
4 [] T ]

Refratario . Lingoteira

B . Cilindrica
-
Refrigeracdo
....................... e T.:_-rrnupan:_ls

Fl.
= Interface
Metal/Molde

Fonte: Adaptado (BERTELLI et al., 2015)

Ligas Al-Ni tém um aumento das propriedades mecanicas e preserva a estabilidade térmica por
suas fibras eutéticas Al3Ni (GAN et al., 2020). Além disso, € importante ressaltar que amostras com
microestruturas mais refinadas apresentam valores de resisténcia final e resisténcia a corrosao, mais
altos que os comuns (RODRIGUES et al., 2018). E valido salientar, também, que as propriedades
mecanicas dessas ligas s@o sensiveis as fases e parametros microestruturais (TIWARY et al.,[2015).

J4 as ligas de Al-Co, quando em ligas hipereutéticas com maior porcentagem em peso de Co,
apresentam um alto aumento de dureza em relacdo as de menor porcentagem, além de um aumento na
resisténcia a fluéncia (SILVA et al., 2020; LEKATOU et al., 2016). Além disso, essas ligas quando
produzidas por solidificagdo rdpida demonstraram uma tendéncia para a formacgdo de fases quase-
cristalinas ((LEKATOU et al., 2016)). O composto eutético Al-AlgCo, tem caracteristicas estruturais
que o habilita a producao de compdsitos de matriz fibrosa. Um crescimento eutético acoplado
ocorrendo no sistema Al-Co foi observado para uma composicao quase eutética, e dependendo da
combinagdo de taxa de resfriamento e taxa de crescimento, € possivel obter, para o mesmo gradiente
térmico, uma morfologia formada por dendritas de Al primario crescendo em niveis mais baixos de
super-resfriamento do que a estrutura eutética. A literatura indica o potencial das ligas Al-Co como
materiais compositos de matriz metélica (SRINU; SRINIVASARAO; BHARAGAVA| 2022; SRINU
et al., 2023 GAO et al., 2022)). Sabe-se da importancia desse tipo de material para a fabricacdo de
componentes que necessitam de alta resisténcia mecénica, baixa densidade e niveis adequados de
tenacidade a fratura, sem exigir alto investimento em custos de producdo. Portanto, ligas Al-Ni-Co,

com composi¢Oes eutéticas ou quase eutéticas, podem surgir com potencial de suprir essa demanda.
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Ligas Al-Cu-Co apresentam a tendéncia a formacao fases quase cristalinas decagonais (BURKOV/
1991; COCKAYNE; WIDOM, [1998; KLYUEVA et al., 2019), entretanto, pouco se sabe sobre a
resisténcia mecanica, corrosio e tribocorrosao concomitantemente.

Vérios métodos foram relatados para afetar o tamanho e a distribuicdo das fibras Al3Ni nas ligas
Al-Ni, incluindo a adicao de modificadores quimicos, solidificacdo rdpida e por campos externos
(como, campo magnético, corrente elétrica e campo de super gravidade) (TTWARY et al., 2015)). O
atomo de Co ¢ ligeiramente maior que o atomo Ni, além disso, nenhum composto intermedidrio é
previsto pelo diagrama de fases Co-Ni, que o torna o Co como um excelente candidato para solucao
sélida no sistema Al-Ni (WANG; CACCIAMANI, 2018)).

1.1 JUSTIFICATIVA

Embora os materiais compdsitos figurem como as principais opcdes para aplicacdes aeronduticas,
as ligas de aluminio ainda sdo consideradas como uma importante op¢ao de materiais para compo-
nentes estruturais de aeronaves que necessitam de alta resisténcia mecénica, baixa densidade e niveis
adequados de tenacidade a fratura, sem exigir alto investimento em custos de producdo. A consolidacdo
das caracteristicas mecanicas, métodos de fabricacao e resisténcia a corrosido permitem isso. Portanto,
ligas Al-Ni-Co, com composi¢des eutéticas ou quase eutéticas, podem surgir com potencial de suprir
essa demanda e ainda pouco explorada, como pode ser visto no Apéndice [Al Tendo em vista essa
demanda, torna-se imperativo o continuo desenvolvimento de ligas Al-Ni-Co, e levantamento do
conjunto de correlacdes entre parametros de processamento, pardmetros microestruturais, propriedades

de aplicagdo.

1.2 OBJETIVO

Como a literatura € escassa quanto a estudos que enfatizem uma liga AI-Ni-Co e os efeitos
da microestrutura bruta de solidificacdo nas propriedades da liga, o presente trabalho tem por
objetivo principal correlacionar a resisténcia mecanica com a morfologia microestrutural em
ligas Al-Ni-Co, com vistas a permitir uma melhor pré-programacio para aplicacio na industria
aeroespacial.

Esta pesquisa tem aderéncia com o Art. 2° da Portaria MCTIC no 1.122/2020, na especificidade
Espacial. Logo se faz necessdrio avangar numa maior compreensdo da correlacao entre parametros
de processamento, microestrutura e resisténcia mecanica, para permitir o melhor desenvolvimento
novos materiais. Embora os materiais compdsitos figurem como as principais opc¢des para aplicacdes
aeronduticas, as ligas de aluminio ainda sdo consideradas como uma importante op¢cao de materiais para
componentes estruturais de aeronaves. A pesquisa estd alinhada aos Objetivos de Desenvolvimento
Sustentavel da agenda 2030, principalmente ao Objetivo 9 - Industria, Inovagdo e Infraestrutura. A
proposta busca avaliar a resisténcia mecanica de uma liga de Al-Ni-Co, com maior estabilidade térmica
de suas propriedades mecanicas. O sucesso desta pesquisa contribuird com a criacdo de novos materiais

com potencial aplicacio na industria da mobilidade, permitird acesso a novas técnicas de fabricacao



18

que envolvam processos de fundicdo e solidificagdo rdpida, como os processos de manufatura aditiva
de ligas metélicas.

Resumindo, para se chegar ao objetivo principal, os seguintes processos serdo realizados:
1. Solidificagdes da Liga Al-2% Ni-0.5% Co.

2. Determinacio dos pardmetros térmicos da solidificacio transitéria (7" - Taxa de Resfriamento - e

V1, - Velocidade de Deslocamento da Isoterma Liquidus).
3. Mapear a morfologia microestrutural.
4. Obtencao dos espacamentos microestruturais.
5. Ensaio de tracdo.

6. Ensaio de microdureza Vickers.



2 MATERIAIS E METODOS

2.1 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

Este projeto foi realizado conforme as etapas a seguir:

Fases e Simulacoes de

Simulacies de Diagrama de
Scheil-Gulliver

[Elabural;i'in da Liga Al—hli—Cn]

Obtencdo dos Lingotes por
Solidificacdo Direcional
Vertical Ascendente e por
Lingoteira de Bronze

19

|

Qe—
l
==

)

Ensaio de Tracdo ]

l

Ensaio de Microdureza ]

e

2.2 EQUIPAMENTOS E MATERIAIS UTILIZADOS

» Balanca digital modelo AS 5000, carga maxima 5000g e carga minima 0,25 g, utilizada para a

pesagem dos materiais usados na fabricagao das ligas.

* Cadinho de carboneto de silicio modelo AS-8 da Morganite, revestido internamente com

camada de suspensdo a base de alumina, na especificacdo Carborundum modelo QF — 180, para

evitar contaminagdo do banho de metal liquido.
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Forno tipo mufla marca Jung, temperatura méxima 1300 °C, com interior revestido de placas

refratdrias e controle processado de temperatura.

Termopares tipo K encapsulados em bainha de ago inoxidavel de didmetro 1,6 mm, Tipo K:
Chromel (+) — Alumel (-), Faixa de utilizacao: (0 a 1260) °C (0,000 a 50,990) mV, Poténcia
termoelétrica: (4,04 mV / 100°).

Dispositivo de solidificacio vertical ascendente montado sobre uma bancada de aco com pés
estabilizadores comercialmente conhecidos como “vibrastop”, reduzindo os efeitos da vibragao

durante os experimentos.

Equipamento de aquisicao de dados registrando as variacdes de temperatura no metal desde o
preenchimento do molde até o final da solidificacdo com um sistema de aquisicdo de dados da

marca/modelo Novus Filderlogger de Hz de resolugao acoplado a um microcomputador.

Espatula em aco revestida com suspensdo a base de alumina para retirada, antes do vazamento,

da camada de 6xido formada na superficie livre do banho.

Garra metalica utilizada para introduzir e/ou retirar os cadinhos de dentro do forno durante as

operacdes de fusdo e vazamento do metal.

Massa refrataria QF-180 da Carborundum uma suspensao a base de alumina utilizada para
revestimento interno dos cadinhos, haste, espétula e placas isolantes, visando evitar contaminac¢ao

das ligas em elaboracao.

Rotametro de acrilico com quilha flutuadora de aco inoxidavel 304 e com faixa de medicdo de
4 a 36 LPM, fabricado pela Key Instruments, para o controle do fluxo de dgua que escoa através

da camara de refrigeragdo dos dispositivos utilizados, controlando a vazao para 20 L/min.

Maéquina Universal de Ensaios do modelo Biopdi Autoportante de 10.000 a 15.000 kgf, para
obten¢ao das tensdes de tracdo e deformacg@o com velocidade de ensaio de 1 mm/min e pré-carga
de 400 N.

Lixadeira e Politriz do modelo PLFDV, para lixar sequencialmente com granulometria de 220,

310, 600 e 1200 mesh e polir com pasta de diamante de 1um, 0,5 pum e 0,3 um.

Microdurémetro do modelo Shimadzu HMV-2, para obtencdo da microdureza Vickers das

amostras.

Microscopio Optico do modelo Kontrol IM100i, para obtencao de micrografias opticas para
parametrizagdes complementares, como calcular a fracdo de cada fase constituinte do arranjo

microestrutural.
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2.3 SIMULACAO DE DIAGRAMA DE FASES, SIMULACAO DE SCHEIL-GULLIVER E SIMU-
LACAO DE TRATAMENTOS TERMICOS (PRECIPITATION SIMULATION)

As simulacdes metalurgicas, diagramas de fases e Scheil-Gulliver, foram calculadas por meio do
software ThermoCalc utilizando a base de dados SSOL6.

2.4 ELABORACAO DE UMA LIGA AL-NI-CO POR SOLIDIFICACAO

A par da composic¢do selecionada, o lingote da liga AI-X%Ni-Y %Co foi obtido com os procedi-

mentos descritos a seguir:

a) Cdlculo estequiométrico para determinar a quantidade necessaria de massa de cada ele-
mento para constituir a liga na fracao de (100-X-Y)% de Aluminio, X% de Niquel e Y%
de Cobalto;

b) Corte do aluminio, niquel e cobalto comercialmente puros para obtengdo da quantidade a

ser utilizada na fabricacdo da liga, e pesagem em balanca analitica;

c¢) Fusdo total do aluminio, niquel e cobalto em um cadinho de carboneto de silicio (coberto
internamente por uma camada de massa refratdria a base de alumina, QF-180, para evitar
contaminac¢do da liga pelos elementos constituintes do cadinho) no forno a temperatura de
800°C por volta de 1 hora;

d) Homogeneizacdo da liga utilizando uma colher de ago inox (também revestida de massa
refrataria QF-180) e injecdo de argbnio (Ar) para eliminar o nitrogénio (N) aderido a liga
por 1 minuto fora do forno e posteriormente posta novamente a temperatura de 850°C por

aproximadamente 10 minutos;
e) Vazamento na lingoteira de solidificagao;

f) Inicio do experimento com a refrigeragdo do molde.

A liga foi obtida por dois processos de solidificagdo: solidificagdo em lingoteira de bronze e
direcional vertical ascendente para efeito de comparacdo. Para cada técnica utilizou-se de uma

lingoteira especifica, detalhadas a seguir.

2.4.1 Solidificacdo em Lingoteira de Bronze

Na solidificacdo em lingoteira de bronze, o vazamento da liga foi realizado na lingoteira visualizada
na Figura[3] O vazamento ocorreu quando a liga fundida no forno tipo mufla estava a temperatura
de 807°C (23,6% de superaquecimento). A lingoteira foi aquecida até 170 °C para evitar o choque
térmico da liga com o molde, e a escolha de uma temperatura de vazamento mais alta ocorreu para

evitar a solidificacdo de material antes do preenchimento da lingoteira.
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Figura 3 — Desenho em SolidWorks da lingoteira de bronze.

Fonte: Producdo do proprio autor.

2.4.2 Solidificacao Direcional Ascendente Vertical

A solidificacdo direcional utiliza um dispositivo vertical ascendente ilustrado na Figura[2] Inicial-
mente, o dispositivo de solidificacao unidirecional foi ligado e comegou, o molde de aco inox aquecido,
Figura[d] Em seguida, a liga foi vazada e fundida a uma temperatura de 720°C e na sequéncia o
forno foi desligado. O inicio do da aquisi¢do de dados foi quando a liga chegou a 718°C (10% de

superaquecimento).

Figura 4 — a) Base da lingoteira (molde) em aco carbono; b) Parafusos de fixacdo; c) Lingoteira
bipartida ago inoxidavel 310

Fonte: 2016)
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2.5 CURVAS DE RESFRIAMENTO

Os dados de resfriamento foram obtidos durante o experimento de solidificagdo por um registrador
Datalogger modelo FieldLogger Novus através do qual as variacOes de temperatura foram registradas.
Oito termopares do tipo K foram acoplados a lingoteira de inox e quatro na lingoteira de bronze em
diferentes posicdes em relagdo a base para captar as variacdes de temperatura a serem gravadas pelo
registrador. Obteve-se um grafico para cada solidificacdo com curvas de temperatura em funcdo do

tempo para cada posi¢ao dos termopares com o auxilio do programa OriginLab.

2.6 DETERMINACAO DOS PARAMETROS TERMICOS

Os parametros térmicos foram determinadas a partir das curvas de resfriamento obtidas pelo Origin.

Os passos adotados para tal foram os seguintes:

a) Determinacdo do tempo de passagem da isoterma liquidus (tz) por cada posicdo relativa a
posicdo dos termopares. Para cada curva foi relacionado um valor de tempo no qual aquela
secdo do lingote atingiu a temperatura liquidus, t;, da liga a partir instante do inicio do

resfriamento do molde, conforme ilustrado na Figura @

Figura 5 — Perfil de temperatura para a determinacdo do tempo de passagem da isoterma liquidus (tz).

Temperatura

Tempo
Fonte: (BRITO, 2016)

b) Determinacdo da taxa de resfriamento (T) em cada posicao relativa a posi¢do dos termopa-

res no lingote € definida pela derivada da curva de resfriamento da se¢@o no instante em
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que o perfil térmico atinge a temperatura liquidus (tz). O ajuste adotado para as curvas de

resfriamento foi uma polinomial de segundo grau considerando os pontos experimentais

imediatos a 20°C acima e abaixo da temperatura liquidus. Aplicou-se a derivada da equagao

da reta de ajuste e substituiu a varidvel de tempo pelo de cada posicao, Figura[6]

Figura 6 — Esquema para o célculo das taxas de resfriamento (T) em funcdo do tempo e da posi¢ao.

Temperatura

Taxa de Resfriamento

-

= Curvas de ajuste proximo a T, i
—— Derivadas das curvas de ajuste

t1 tz t3 t:xi
Tempo

\ ) Pontos experimentais T,

\ ]— curvade ajuste experimental |

b

Ta>;<a de_ Resf_riamento

A\

Pontos experimentais T,

; \ —— Curva de ajuste experimental

P1 P2

Fonte: Adaptado 2016)

Ps P4

Posigao

c) Determinacdo da velocidade de deslocamento da isoterma liquidus (V) é dada pela

derivada da funcdo da posicdo pelo tempo. A derivada € associada a cada instante em

que os dados dos termopares passam pela isoterma liquidus, obtendo valores pontuais das

velocidades e a partir disso se associam as velocidades com as posi¢des dos termopares

criando uma nova representacdo de posicdo-velocidade. Uma curva de ajuste € solicitada

na forma V(p)=a.P’, onde a e b sdo constantes e P indica a posi¢io, Figura



25

Figura 7 — Esquema para obtencao dos graficos da velocidade em funcao do tempo e da posi¢ao.
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Fonte: (BRITO, 2016)

2.7 SECCIONAMENTO DO LINGOTE E METALOGRAFIA

Os lingotes foram seccionados de forma que foram obtidas amostras para andlise das microes-
truturas longitudinais e transversais. As amostras de microestrutura foram lixadas sequencialmente
com granulometria de 220, 310, 600 e 1200 mesh e polidas com pasta de diamante de 3 ym e 1 um
utilizando uma Lixadeira e Politriz modelo PLFDV e atacadas com reagente quimico KROLL (10%HF
e 5%HNQO3 em solugdo aquosa).

2.7.1 Solidificacao em Lingoteira de Bronze

Inicialmente foi feito um seccionamento transversal em cada mudanga de didmetro do lingote,
obtendo-se quatro cilindros. Depois, as duas secdes de maiores diametros foram seccionadas lon-
gitudinalmente. Desta forma, foi possivel realizar a caracterizagdo longitudinal e transversal da

liga.
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2.7.2 Solidificacao Direcional Ascendente Vertical

Inicialmente foi feito um seccionamento longitudinal no lingote, na qual o cilindro foi dividido
igualmente em duas partes. Na sequéncia, foram feitos cortes transversais em diferentes alturas a partir
da base refrigerada do lingote (5, 10, 15, 20, 30, 40 e 50 mm) e uma longitudinal na posicdo 30 mm.

Desta forma, foi possivel realizar a caracterizacdo longitudinal e transversal da liga.

2.8 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL EMPREGANDO MICROSCOPIA OTICA

As imagens microestruturais da liga selecionada foram obtidas com um microscépio Kontrol

IM100i. As micrografias foram quantificadas com o auxilio do software Image-J.

2.8.1 Solidificacao em Lingoteira de Bronze

Para efeito estatistico, em cada amostra (transversal e longitudinal) foram obtidas 20 imagens com
o auxilio do microscépio 6ptico, aumento de 200 vezes, a fim de realizar a medida dos espacamentos

celulares. Os espagamentos celulares foram obtidos pelo método do intercepto, equacao I}

)

2.8.2 Solidificacao Direcional Ascendente Vertical

Para efeito estatistico, em cada amostra foram tiradas 50 medidas em aumento de 100 vezes a fim
de se obter o espacamento dendritico. Os espacamentos dendriticos primarios foram obtidos pelo
método do tridngulo juntamente com o critério de vizinhanga, Figura[g] no qual o valor associado a
medida serd a média aritmética das trés faces, equacio[2] A fim de se obter um bom espago amostral

foram retiradas 50 medidas (50 tridngulos) para cada posi¢do das amostras.

Figura 8 — Representaciao esquematica das medidas dos espacamentos dendriticos primarios e tercia-
rios.

Fonte: (BRITO, 2016).

A1:a1+6;2+a3 2)
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2.9 DETERMINACAO DAS LEIS DE CRESCIMENTO

As leis experimentais que correlacionam os espacamentos primarios (A;) e celulares (Ao) com os
parametros térmicos (T e V) foram obtidas por meio de andlise dos graficos gerados no software
OriginLab. Com as func¢des dos parametros térmicos por posi¢ao foi possivel obter os parametros das
posicdes especificas das amostras (que eram diferentes das posicdes dos termopares) e as medidas
retiradas das microestruturas das amostras. As leis de crescimento sdo obtidas por meio de regressao
linear dos pontos experimentais. As curvas com forma de uma fungao do tipo poténcia representam as
leis de crescimento experimental. A taxa de resfriamento pode ser relacionada com a velocidade da
isoterma liquidus através de uma expressao T =C*V 12, obtendo-se, dessa forma, uma correlagcdo entre
taxa de resfriamento experimental e velocidade da isoterma liquidus (GARCIA| 2007).

Diversos autores (BERTELLI et al., 2012; BRITO, 2016; CANTE et al., 2010; GARCIA, 2007;
GOMES et al., [2012; RODRIGUES et al., 2018; SILVA et al., 2011} SILVA et al., 2020; SPINELLI
et al., 2010; [VIDA et al.,[2019; XAVIER et al.,|2022) tém mostrado que o crescimento celular (\¢)
e o crescimento dendritico primério (\;), sdo correlacionados com a taxa de resfriamento e com a
velocidade da isoterma liquidus empregando-se os expoentes -0,55 para (A\¢) e (A\;) com a taxa de

resfriamento, e -1,1 para (A¢) e (A1) para a velocidade da isoterma liquidus.

2.10 ENSAIOS MECANICOS

2.10.1 Ensaio de Tracao

O ensaio de tragdo foi realizado em triplicata em amostras solidificadas com uma taxa de resfria-

mento de aproximadamente 19 K/s seguindo as especificacdes da norma ASTMESM/04.

2.10.2 Ensaios de Microdureza

Os ensaios de microdureza Vickers foram realizados nas amostras utilizadas para a andlise da
microestrutura, nas se¢des transversais, seguindo a norma ASTM E384. A carga aplicada para o ensaio
foi de 0.5 kgf e durante um tempo de 15 segundos. Foram feitas 15 indentacOes em cada amostra com

espacamento de 2,5 mm entre elas.
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3 RESULTADO E DISCUSSOES

3.1 SIMULACAO DE DIAGRAMA DE FASES, SIMULACAO DE SCHEIL-GULLIVER

A priori diagramas de fases e simulacoes de Scheil-Gulliver (caminho de solidificagdo) foram
calculados utilizando o software ThermoCalc como explicitado nos Materiais e Métodos desse trabalho.
Em posse das mesmas optou-se pela escolha da composicdo Al-2%Ni-0.5%Co (% em massa) uma vez
que a adi¢do do maior teor de cobalto implica em um aumento substancial da t;, da liga Al-2%Ni. Este
teor foi determinado para evitar o crescimento primério da fase AlgCo, em detrimento da matriz a-Al.

A simulagado de Scheil-Gulliver (caminho de solidificagéo), Figura[9] detalha a formac@o de fases
durante a liberacdo de calor latente. Esta simulagcdo considera uma transferéncia de calor em um
estado instdvel. A linha tracejada mostra como as reagdes devem ocorrer em condi¢des de estado
estaciondrio. Observou-se que a fase AlgCo, € formada antes do limiar eutético, a uma temperatura
de aproximadamente 652 °C, sendo uma fase pré-eutética. Conforme o diagrama pseudobinério, ao
atingir a temperatura eutética (linha vermelha horizontal), todo o liquido remanescente deve sofrer
uma transformacao eutética, L — a-Al + Al3Ni, Figura@} No entanto, devido as condicdes de estado
instavel antes da transformacao eutética, uma fracao Al3Ni foi formada a uma temperatura de 641,5
°C, e o restante do liquido enriquecido com soluto deu origem a uma mistura eutética bindria a-Al +
Al3Ni.

Figura 9 — Caminho de solidificacao da liga Al-2%Ni-0,5%Co com temperatura liquidus em torno de
653°C.

2021.04.14 16 37.35
SSOL6 : Al Ni, Co
W(Ni) = 2.0, W(Co) = 0.5
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Fonte: Producdo do préprio autor.
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Analisar a dindmica da solidificagdo por meio de diagramas pseudobindrios pode gerar dividas
quanto a natureza do crescimento das fases que compdem a microestrutura, pois, durante o crescimento
de um soélido bifésico a partir da fusdo de um sistema terndrio, dois componentes da liga se combinam
para criar uma microestrutura eutética no sélido. Em contraste, o terceiro (o componente “ternério”)
€ rejeitado no liquido e gera uma dinamica Mullins-Sekerka (MULLINS; SEKERKA| |1964; AKA+{
MATSU et al., 2010). De qualquer forma, somente apds a analise microscdpica da microestrutura é
possivel definir as fases e seus possiveis mecanismos de formacao. Neste ponto, é fundamental ressaltar
que, conforme o caminho de solidificagdo, as fases que devem estar presentes na microestrutura final
sdo a-Al, AlsNi e AlgCos.

Figura 10 — Diagrama de fases pseudo-bindrio, simulado utilizando o software ThermoCALC, empre-
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Fonte: Producdo do préprio autor.

3.2 CURVAS DE RESFRIAMENTO E DETERMINACAO DOS PARAMETROS TERMICOS

3.2.1 Solidificaciao em Lingoteira de Bronze

As curvas de resfriamento foram obtidas durante o processo de solidificacdo com os aparatos
previamente descritos para uma andlise do comportamento térmico da liga. As posicdes de cada
termopar foram inferidas na Tabela[I] Os termopares foram colocados bem ao centro do volume do
didmetro associado.

A Figura[[T|demonstra o resfriamento durante a solidificacdo da liga Al-2%Ni-0.5%Co. Observa-se
que algumas posicdes obtiveram um resfriamento extremamente rapido por um choque térmico da liga
com o molde, portanto se optou por calcular a taxa de resfriamento nas partes mais lineares e iniciais

das curvas apresentadas.
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Tabela 1 — Posi¢ao do Termopar e Nomenclatura Solidificagao Radial

| Termopar | Posi¢do (didmetro) |

T1 40 mm
T2 25 mm
T3 15 mm
T4 10 mm

Fonte: Producdo do préprio autor.

Figura 11 — Curvas de Resfriamento de Solidificacdo em Lingoteira de Bronze da Liga Al-2%Ni-

0,5%Co.
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Fonte: Produgdo do préprio autor.

Com a leitura das curvas de resfriamento, as taxas de resfriamento (T) foram obtidas para cada
termopar e estdo organizadas na Tabela 2l Nas regides proximas a parede do molde, as taxas de
resfriamento foram superiores a 10 K/s. Nesse ritmo, observou-se o crescimento de uma zona colunar
na direcdo radial ao plano vertical do molde. Nesta regido ocorreu uma extragdo de calor direcional, o

que permitiu uma anélise semelhante a utilizada na técnica de solidificacao direcional.

Tabela 2 — Taxa de Resfriamento para Cada Posicao de Termopar de Solidificagdo em Lingoteira de
Bronze

Termopar \ T1 \ T2 \ T3 \ T4
Taxa de Resfriamento [K/s] 12.0 12.6 19.4 2484

Fonte: Producgdo do préprio autor.
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3.2.2 Solidificacao Direcional Ascendente Vertical

As curvas de resfriamento foram obtidas durante o processo de solidificagdo com os aparatos ja
previamente descritos para uma andlise do comportamento térmico da liga. As posicdes longitudinais

de cada termopar foram inferidas na Tabela 3]

Tabela 3 — Posicao do Termopar e Nomenclatura da Solidificagdo Direcional Ascendente Vertical

’ Termopar \ Posi¢do (mm) ‘

T1 3.5
T2 7

T3 12
T4 16
T5 25
T6 45
T7 65
T8 90

Fonte: Produgdo do préprio autor.

Esse procedimento de registro foi realizado para realizar um mapeamento da extracdo de calor
a partir da interface molde/metal. Os termopares T2 e T3 foram invalidados durante o experimento,
ndo sendo assim, considerados nas anélises. Na Figura ¢ demonstrado o resfriamento durante
a solidificacdo da liga Al-2%Ni-0.5%Co. Observa-se nas curvas de resfriamentos uma diminui¢ao
gradual da temperatura devido a extracdo ser realizada em somente um local, na base do lingote.
Cada nova camada sdlida, o avango da frente de solidificacao diminui a quantidade de calor extraida

gradativamente.

Figura 12 — Curvas de Resfriamento de Solidificacdo Direcional Ascendente Vertical da Liga Al-2%Ni-

0,5%Co.
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Fonte: Producdo do préprio autor.
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Com a leitura das curvas de resfriamento, as taxas de resfriamento (T) foram obtidas para cada

termopar e estdo demonstradas na Figura Como afirmado anteriormente, o avanco da frente de

solidificacdo diminui conforme as posi¢cdes ficam mais distantes da base de extracdo de calor e foi

comprovado ao observar a Figura[I3|que demonstra um perfil decrescente da V..

Figura 13 — Curvas de Taxa de Resfriamento (T) e Velocidade de Deslocamento da Isoterma Liquidus
(V1) por Posi¢do dos Termopares da Solidificagdo Direcional Ascendente Vertical da Liga

Al-2%Ni-0,5%Co.
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Fonte: Produgdo do préprio autor.

3.3 MICROESTRUTURAS

3.3.1 Solidificaciao em Lingoteira de Bronze

oo
(=]

A morfologia da matriz microestrutural da liga Al-2%Ni-0,5%Co apresentou-se essencialmente

celular ao longo de toda a faixa de taxa de resfriamento avaliada e as segundas fases foram localizadas

nos contornos intercelulares, conforme apresentadas na Figura[I4] Este resultado mostrou-se interes-

sante pelo fato de que os demais trabalhos reportados na literatura, para teores de niquel préximos ao

analisado, apresentaram uma matriz microestrutural essencialmente dendritica (CANTE et al., 2010).

Essa mudancga quanto a morfologia da matriz, pode estd relacionada com caréter celularizante do

cobalto (SILVA et al., 2020).

Conforme evidenciado nas Figuras[9]e[I0] ndo hd previsdo do crescimento de uma fase intermetdlica
entre Al, Ni e Co. Entdo, a andlise SEM/EDS (Figura[I5) confirma a presenca das trés fases previstas

nos caminhos de solidificagcdo, ou seja, a-Al, Al3Ni e AlgCo,. A fase a-Al primdria constitui as

células, enquanto o constituinte eutético € composto por uma mistura eutética complexa de trés

fases. As particulas de segunda fase observadas nas regides intercelulares possuem uma morfologia

principalmente acicular, tipo-fibra, o que concorda com o relatado na literatura (SILVA et al., 2020;

KAKITANTI et al.| 2018).
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Figura 14 — Microestruturas Resultantes da Solidificagdo em Lingoteira de Bronze da Liga Al-2%Ni-
0,5%Co.

Transversal @25mm Longitudinal @25mm

Transversal @40mm Longitudinal @40mm

Fonte: Produg¢do do préprio autor.

Figura 15 — Micrografia SEM Caracteristica com Andlise de Mapeamento EDS Mostrando as Fases da
Microestrutura da Liga Al-2%Ni-0,5%Co.

Fonte: Producdo do préprio autor.
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3.3.2 Solidificacao Direcional Ascendente Vertical

O lingote foi seccionado conforme descrito na secao Materiais e Métodos, e as microestruturas
das amostras, da liga Al-2%Ni-0,5%Co, em suas se¢des pode ser visualizada nas Figuras[16]e[T7] As
microestruturas apresentaram uma morfologia essencialmente dendritica ao longo da secdo transversal
e longitudinal. Portanto, a inser¢do de Co a liga ndo modificou a morfologia microestrutural apontada
por Canté et.al. (CANTE et al., 2010).

Figura 16 — Microestruturas das Secdes Transversais da Liga Al-2%Ni-0,5%Co em Solidificacao
Direcional Ascendente Vertical.

5 mm 10 mm

40 mm 50 mm

Fonte: Producdo do préprio autor.

Figura 17 — Microestruturas Transversal e Longitudinal da Posicao 30 mm de Distancia da Base em
Solidificagao Direcional Ascendente Vertical da Liga Al-2%Ni-0,5%Co.

Transversal 30 mm Longitudinal 30 mm

Fonte: Producdo do préprio autor.
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3.3.3 Analise Geral

Nas ligas terndrias Al-Cu-Ni e Al-Si-Ni (RODRIGUES et al., 2018; RODRIGUES et al., 2022;
KAKITANTI et al., 2019), a matriz a-Al apresentou uma morfologia essencialmente dendritica. As ligas
Al-Fe-Ni (CANTE et al., [2013) solidificadas direcionalmente sob uma faixa de taxa de resfriamento
entre 0,5 e 30 K/s apresentaram uma matriz a-Al com morfologia essencialmente celular. Silva et al.
(SILVA et al.} 2020) também empregou a técnica de solidificacio direcional para analisar o efeito da
composi¢do e taxa de resfriamento na morfologia microestrutural de ligas bindrias Al-Co. Os autores
observaram uma transi¢do reversa celular/dendritica da matriz o-Al que depende concomitantemente
do teor de Co e da taxa de resfriamento. Transi¢cOes de morfologia celular/matriz dendritica reversa
ndo sdo comumente observadas em sistemas metdlicos. Recentemente alguns autores t€ém apresentado
esta tendéncia de comportamento principalmente no sistema ternario (BRITO et al., 2019; OLIVEIRA
et al., [2020; |[FU et al., 2008)).

Cobalto e ferro (GOULART et al., 2010) tendem a reduzir a energia da interface sélido/liquido,
para estabilizar a morfologia celular, gerando o crescimento estdvel de uma matriz microestrutural

celular para uma ampla gama de composicdes e taxas de resfriamento em ligas terndrias de aluminio.

3.4 LEIS DE CRESCIMENTO EXPERIMENTAL

3.4.1 Leis de Crescimento Experimental de Parametros Térmicos

Com a caracteriza¢ao microestrutural e as medidas dos espacamentos dendritico primério e celular
foi possivel realizar a correlacdo das mesmas com a taxa de resfriamento (T) (Figura . Observa-se
que a funcdo que explicita a relacdo para a solidifica¢do na lingoteira de bronze (microestrutura celular)
é dada por Ao = 38.577°5% com coeficiente de determinacdo de R2=0.83. J4 para a solidificacdo
direcional (microestrutura dendritica) é dada por A\; = 1287 %% com coeficiente de determinacio de
R2=0.85.

Silva et.al. (SILVA et al., 2020) para crescimento celular em ligas hipoeutéticas Al-Co, e Canté
et.al. (CANTE et al., 2010), para uma liga Al-1%Fe-1%Ni, propuseram as leis de crescimento,
respectivamente, definidas por A = 427795 ¢ A\, = 397955, Vale ressaltar que ambas as anlises
foram realizadas utilizando a técnica de solidificacdo direcional em regime ndo estacionario. Observa-
se que se a direcionalidade da extracdo de calor for garantida, as correlagdes entre o espagcamento
interfasico da matriz com a taxa de resfriamento, usando fun¢des do tipo poténcia com expoentes
-0,5 (BOUCHARD; KIRKALDY/ [1997) ou -0,55 (ROCHA; SIQUEIRA; GARCIA, 2003), podem
ser empregados satisfatoriamente. Adicionalmente, as leis de crescimento dendritico para as ligas
hipoeutéticas Al-Co e Al-Ni foram inseridas, e as equacdes corroboram com o crescimento dendritico
observado nas ligas Al-2%Ni-0.5%Co. Esses resultados permitem inferir que o Co tem, de fato, um
efeito celularizante e refinador de graos no crescimento da matriz a-Al, conforme demonstrado por Fe
(GOULART et al., 2010).
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Figura 18 - Gyéﬁco de Espacamento Dendritico Primério (A1) e Celular (A¢) por Taxa de Resfriamento
(T) da Liga Al-2%Ni-0,5%Co.
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Fonte: Producgdo do préprio autor.

3.5 ENSAIOS MECANICOS

3.5.1 Ensaios de Tracao

A resisténcia mecanica da liga Al-2%Ni-0,5%Co foi medida por ensaio de tragdo, onde o limite de
elasticidade (o.) (n = 0,2%) e o limite de resisténcia a tracdo (o) e o alongamento especifico (9) foram
determinados. Os valores obtidos para o e oy foram 74 + 5 MPa e 100 £ 8 MPa, respectivamente. O
alongamento especifico foi medido em 35%, Figura[I9] A Tabelal]compara o limite de resisténcia
a tracdo e o alongamento especifico de ligas do sistema Al-Ni com composi¢ao proxima a analisada
nesta pesquisa. A adicao de 0,5% em peso de Co ndo aumentou o valor de e oy da liga Al-2% em peso
de Ni, mas aumentou o valor de oz em aproximadamente 10% (CANTE et al., 2010). A contribui¢do
significativa do Co foi o aumento substancial no valor ¢, aproximadamente um aumento de 180% em
comparacdo com a liga Al-2%Ni (CANTE et al.,|2010).

Uma observagao da liga em estudo foi o ndo rompimento dos corpos de prova.

Tabela 4 — Ensaio de Tracao da Liga Al-2%Ni-0,5%Co

’ Liga \ ou \ 0 \ Referéncias ‘
Al-2%Ni-0,5%Co 100 35 -
Al-Ni 116/123 10-11 (CANTE et al., 2010; SPINELLI et al., 2010)
Al-Ni-Fe 90 13 (KIM et al., 2015)
Al-Si-Fe-Cu-Zn-Co 204/213  6-8 (XAVIER et al., 2022)

Fonte: Produ¢do do préprio autor.
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Figura 19 — Ensaio de Tracdo da Liga Al-2%Ni-0,5%Co.
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Fonte: Producdo do préprio autor.

A liga Al-2%Ni-0.5%Co apresentou uma maior ductilidade do que de ligas comercialmente
utilizadas em aeronaves, como a Al 2017-T4 e a Alclad Al 6061-T4, que apresentam 22% de ductilidade
e sdo empregadas em rebites e montagens que necessitam de solda, respectivamente (COMMITTEE et
al.,[1992; TOTTEN; MACKENZIE, 2003). Além disso, experimentos com ligas laminadas (compoésito
laminar) apresentam propriedades mecanicas mais altas que as ligas propriamente ditas, como exemplo
disso, os compositos laminares de Al tém as propriedades mais altas de forca compressiva e capacidade
de amortecimento (WANG et al., 2017). Os mesmos comecaram a ser pesquisados com o intuito
de resolver os problemas de ductilidade, uma vez que seriam 6timos elementos ja que tem altas

resisténcias as forgas, o que € importantissimo para o setor estrutural espacial (QIN et al., 2017).

3.5.2 Ensaios de Microdureza
3.5.2.1 Solidificagdo em Lingoteira de Bronze

O ensaio de microdureza foi realizado conforme os procedimentos ja explicados anteriormente. Na
Tabela [5] sao apresentados os dados experimentais obtidos por meio do ensaio da microdureza e desvio
padrédo.

Analisando os resultados apresentados por Silva et.al. (SILVA et al.,[2011)), a liga deste trabalho
teve uma ductilidade maior do que as ligas de Al-Ni do referente trabalho, visto que a composicao
Al-1%Ni teve uma microdureza média de 53.1 HV e a composicao Al-3%Ni a média de 62.5 HV,
podendo isso ser resultante da diferenca das morfologias microestruturais visto que as ligas de Silva et.
al. (SILVA et al., 2011) sdo dendriticas e a deste trabalho é celular. E de conhecimento amplo que

morfologias celulares sao mais dicteis que as dendriticas, corroborando para essa teoria.
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Tabela 5 — Valores de Microdureza Vickers de Solidificagdo em Lingoteira de Bronze

Amostra | X [HV] | o, [HV] |
10mm 359 0.47
15mm 327 0.78
25mm 326 1.80
40mm 332 0.75

Fonte: Produ¢do do préprio autor.

3.5.2.2 Solidificagao Direcional Ascendente Vertical

O ensaio de microdureza foi realizado conforme os procedimentos ja explicados anteriormente. Na
Tabela [6] sdo apresentados os dados experimentais obtidos por meio do ensaio da microdureza e desvio

padrdo.

Tabela 6 — Valores de Microdureza Vickers de Solidificacdo Direcional Ascendente Vertical

Amostra | X [HV] | o, [HV] |
Smm 334 1.40
10 mm 324 0.81
15mm 344 1.46
20mm  33.0 0.89
30 mm 29.3 1.19
40 mm 28.6 0.57
50mm  27.8 0.57

Fonte: Producdo do préprio autor.

O ensaio de microdureza Vickers obteve um comportamento adequado ja que € amplamente
conhecido que quanto menor as taxas de resfriamento, maiorer os espacamentos dendriticos e menor
a dureza associada. Na Tabela[/|s@o apresentados os dados comparativos de ligas com composi¢ao
aproximada a analisada. Com a adi¢@o de Co, percebe-se uma ductilidade maior da liga, com menores
valores de microdureza quando comparadas com Kaya et.al. (KAYA et al., 2012) e Engin et.al.
(ENGIN; BUYUK; MARASLI, 2016)) e valores préximos aos analisados por Silva et.al. (SILVA et
al., [2011). A liga apresenta uma ductilidade melhor do que as ligas utilizadas comercialmente em
aeronaves como a Al 2017-T4 e Al 6061-T4, utilizadas em rebites macicos e montagens com soldagem
(GEORGE; TOTTEN; SCOTT, 2003)).

Tabela 7 — Comparativo de Microdureza Vickers de Solidificagdao Direcional Ascendente Vertical

’ Amostra ‘ X [HV] ‘ o, [HV] ‘ Referéncias ‘
Al-2%Ni-0,5%Co 31.3 2.6 -
Al-5.7%Ni 64.4 2.6 (KAYA et al., 2012)
Al-6.5%Ni-1.5%Fe 41.7 1.2 (ENGIN; BUYUK; MARASLI, 2016)
Al-1%Ni 31.9 1.2 (SILVA et al.,|2011)
Al-3%Ni 39.0 1.4 (SILVA et al.,[2011)

Fonte: Producdo do préprio autor.
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3.5.2.3 Correlacdo entre Microdureza e Parametro de Crescimento da Mariz de a-Al

Com a andlise da microdureza e caracterizacdo estrutural foi possivel correlacionar os espacamentos
dendriticos primdrios e celulares com a microdureza (Figura20). Como pode ser observado, a altera¢do
dos valores da magnitude dos A\¢ e A\; ndo provocaram modificacdes significativas nos valores de
microdureza. Assim, a microdureza média da liga foi de 32 HV, ou seja, a adicdo de cobalto a
liga Al-2%Ni mostrou um efeito significativo na ductilidade, provavelmente devido a influéncia da

formacdo da fase AlyCo, presente na regido intercelular.

Figura 20 — Grafico de Espacamento Dendritico Primario (\;) e Celular (\¢) por Microdureza (HV)
da Liga Al-2%Ni-0,5%Co.
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Fonte: Produc¢do do préprio autor.
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4 CONCLUSAO

Baseado nos dados experimentais apresentados no decorrer de todo esse trabalho foi possivel
determinar as relacdes de alguns parametros térmicos do processo de solidificacio com a morfologia
da microestrutura da liga Al-2%Ni-0,5%Co. A adi¢cdo do cobalto ndo alterou a estequiometria da
fase -aluminio mantendo estdvel a fase FCC_A1. Observou-se que em temperatura ambiente € em
equilibrio as fases que compde a microestrutura sdo a-Al, Al3Ni e AlgCo,. Pode-se inferir que ambas
as solidificacdes realizadas nesse estudo podem ser confrontadas, pois a solidificacdo em lingoteira de
bronze apresentou nas regides proximas as paredes taxas de resfriamento (T) superior a 10 K/s fazendo
com que um crescimento de uma zona colunar fosse detectado na regido de extracao direcional de
calor, assim como no método de solidificagdo direcional. Dessa forma, a liga apresentou variagdes
nas morfologias microestruturais, tendo morfologia essencialmente celular para a solidificacao em
lingoteira de bronze (Figura e essencialmente dendritica para a solidifica¢do direcional ascendente
vertical (Figuras[I6]e[I7). As morfologias dendritica e celular apresentaram comportamentos distintos
em relacdo aos fenomenos metaldrgicos que ocorrem durante a solidificagdo. Os aspectos concernentes
a redistribuicao de soluto e a taxa de resfriamento durante o avango da interface sélido/liquido foram
representados pelas leis de crescimento. Foram observadas duas leis distintas para cada tipo de
crescimento da matriz a-Al. Este resultado indica um possivel transi¢do celular/dendritica inversa, que
podera ser investigada em trabalhos futuros.

Além disso, esse trabalho permitiu correlacionar os parametros térmicos com a morfologia mi-
croestrutural e resisténcia mecanica da liga Al-2%Ni-0.5%Co. Nos ensaios de tragdo (Figura [19)
foi possivel perceber que o Co contribuiu para um aumento da ductilidade em uma liga Al-2%Ni.
Por meio dos ensaios de microdureza, observou-se que a magnitude da escala da matriz a-Al nao
teve influéncia nos valores de microdureza Vickers medidos. Desta forma, pode-se inferir que houve
uma compensacdo entre a matriz rica em aluminio e as fases que compdem o eutético, no sentido
de aumentar a resisténcia média com o aumento da escala da matriz, o que contradiz o previsto pela
Teoria Cléssica de Hall-Petch.

A liga de Al-2%Ni-0.5%Co apresentou potencial de substituir materiais ja existentes em diversas
aplicacdes. Por exemplo, ela pode ser usada como matriz em materiais compdsitos de matriz metédlica
com refor¢co ceramico. Além disso, a liga também pode ser submetida a tratamentos térmicos para
melhorar otimizar as propriedades mecénicas e a resisténcia a corrosdo. A continuidade do estudo

dessa liga busca a criacdo de uma nova classe de liga para a industria da aerondutica.
4.0.1 Trabalhos Futuros
Como sugestdo de trabalhos futuros:

* Realizar ensaio de fadiga para avaliar a vida em fadiga;

¢ Realizar tratamentos térmicos e avaliar seu efeito sobre a resisténcia mecanica;
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* Realizar ensaios de polarizag¢do potenciodinamica e espectroscopia de impedancia eletroquimica

para avaliar o comportamento a corrosdo em meio salino.
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APENDICE A - ANALISE BIBLIOMETRICA

De modo a compreender a dispersao e quantificar para validar a relevancia de uma pesquisa na
drea e em ambito mundial, foram catalogados os nimeros de documentos que ja tratam sobre o
assunto nos ultimos 20 anos, considerando os termos contidos no titulo, resumo ou palavras-chave. A
pesquisa foi feita utilizando os termos “Aerospace Applications”, “Alloys Al-Ni-Co”, “Microstructure”,
"Mechanical Resistance"e "Solidification"combinados de maneira especifica aos assuntos desejados.

Bancos de dados sdo individuais e refletem suas caracteristicas nos dados apresentados. Trés
plataformas foram selecionadas para essa avaliacdo, sendo todas de grande referéncia na drea e com
grande dispersdo e indexagdo de documentos, ou seja, todas apresentam grande influéncia mundial. As
pesquisas foram realizadas pela dltima vez no dia 02/04/2023 no Web of Science, Scopus e Science
Direct.

Primeiramente, os dados foram apresentados na forma de diagrama de Venn para que ja pudesse

ter uma simples no¢ao do volume de material encontrado.

Figura 21 — Distribui¢cdo de Documentos por Busca dos Termos “Aerospace Applications”, “Alloys
Al-Ni-Co” e “Microstructure”: a) Web of Science ; b) Scopus; ¢) Science Direct
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Figura 22 — Distribui¢cao de Documentos por Busca dos Termos “Aerospace Applications”, “Alloys

Al-Ni-Co” e "Mechanical Resistance": a) Web of Science ; b) Scopus; ¢) Science Direct
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Fonte: Producgdo do préprio autor.

(b)
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Analisando os graficos gerais, ja se pode observar que a diferenca entre seus bancos de dados

apresenta uma divergéncia significativa para pesquisas mais abrangentes. Para pesquisas especificas a



47

Figura 23 — Distribuicao de Documentos por Busca dos Termos “Alloys Al-Ni-Co”, "Solidification"e
“Microstructure”: a) Web of Science ; b) Scopus; ¢) Science Direct
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Figura 24 — Distribuicdo de Documentos por Busca dos Termos “Alloys Al-Ni-Co”, "Solidification"e
"Mechanical Resistance": a) Web of Science ; b) Scopus; c) Science Direct
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Figura 25 — Distribuicao de Documentos por Busca dos Termos “Alloys Al-Ni-Co”, “Microstructure’
e "Mechanical Resistance": a) Web of Science ; b) Scopus; c¢) Science Direct
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Fonte: Produc¢do do préprio autor.

divergéncia ndo ¢ um fator de alto impacto se o desejado for quantificar, para referéncias é um alto
fator de impacto. Além disso, é importante destacar que nenhuma das pesquisas obtiveram resultado
para a unido das pesquisas, o que salienta e refor¢a a importancia e grande impacto dessa pesquisa.
A liga de Al-Ni-Co ainda € restrito o conhecimento, ndo havendo pesquisas similares publicadas,
portanto € uma inovagdo independente de sua composi¢do. O desenvolvimento de pesquisas com essa

liga € um desbravamento necessdrio e de alta relevancia.
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Os outros termos utilizados sdo muito amplos e com altas gamas de pesquisas baseadas neles. Com
1sso ndo € essencial a sua andlise mais aprofundada. Ja as intersec¢des dos assuntos € interessante para
analisar o desenvolvimento das correlagdes, principalmente nos ultimos 20 anos. Portanto, as unides

mais interessantes serdo apresentados a posteriori.

Figura 26 — Distribui¢do de Documentos por Ano dos Termos “Aerospace Applications” e “Micros-

tructure”.
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Figura 27 — Distribui¢do de Documentos por Ano dos Termos “Aerospace Applications” e "Mechanical
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Observando a Figura 26, percebe-se uma crescente em publicacdes demonstrando um interesse
maior em correlacionar a microestrutura com as aplicagdes aeroespaciais. Além disso, a Figura

27 demonstra uma concentracdo de interesse nos ultimos 10 anos de correlacionar as resisténcias
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mecanicas com as aplicagdes aeroespaciais. Ou seja, a industria aeroespacial estd se preocupando cada

vez mais em analisar de maneira primordial os materiais a serem utilizados.
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