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Montagem de Dispositivo

de Solidifica¢io Direcional

RESUMO

A utilizagio da técnica de solidificagio direcional possibilita relacionar
pardmetros de resfriamento de uma liga metilica com sua microestrutura e
composi¢do quimica. O dispositivo a ser montado sera instrumentado a fim de obter
parémétros de taxa de resfriamento em uma estrutura colunar direcionalmente
solidificada. Este dispositivo sera ajustado através do estudo de ligas do sistema Fe-Cr-
C que sdo de grande sensibilidade aos pardmetros de solidificagio além de terem sido

estudadas por pesquisadores da escola.



1-INTRODUCAO

1.1 - SOLIDIFICACAO UNIDIRECIONAL (S.U.).

Os métodos de s.u. consistem em submeter uma amostra a um gradiente
térmico unidirecional. Tal gradiente é produzido pela diferenga de temperatura entre
uma fonte quente, que também elimina perdas laterais de calor, ¢ uma fonte fiia.
Estabelece-se desta forma um fluxo de calor através da amostra, basicamente, de forma
unidirecional, o que resulta num correspondente direcionamento da estrutura
solidificada. .

A maioria dos dispositivos de s.u. consistem de uma amostra inserida num
cadinho que se desloca relativamente ao sistema, da fonte quente para a fonte fria,
através de um sistema de tracionamento que permite que esta velocidade seja mantida
constante. Muitas vezes, o processo de solidificagdo € interrompido por témpera, a fim
de melhor se observar a interface solido-liquido'?.

Os equipamentos convencionais permitem o controle do gradiente térmico,
através da regulagem da temperatura da fonte quente. A velocidade de tracionamento é
considerada como velocidade de solidificagdo. A velocidade de resfriamento determina
a capacidade da fonte fria extrair calor e, portanto, os limites de variagio da velocidade
de solidificagdo. O gradiente térmico e a velocidade de solidificagdio podem ser
variados independentementes.

Esta técnica carécten'za-se, portanto, por :

a)produzir estruturas orientadas, o que facilita sua caracterizagdo;

b)permitir visualizar a ordem de aparecimento das fases formadas durante a
solidificagdo;

c)permitir o conhecimento e o controle das variaveis térmicas do sistema, tais

como velocidade de solidificagio e gradiente térmico;



Desta forma, a s.u. permite controlar, com precisio, as microestruturas
resultantes da solidificagdo, e sua relagdo com parimetros térmicos e de composigio

quimica.

1.2 - FERRO FUNDIDO BRANCO DE ALTO CROMO (FFBAC).

Nas industrias de mineragio, cimento e outras que lidam com materiais
de alta dureza realizando operagSes de cominuigio, o tipo de desgaste que
provoca mais despesas com reposi¢do de pegas e equipamentos é o desgaste
abrasivo, gerado pelo contato do metal contra o elemento a ser cominuido
(minérios variados), é o caso de bolas e revestimentos de moinhos.. Nestas
aplicagdes utilizam-se: agos, ferros fundidos brancos comuns, ferros fundidos
ligados ao Ni-Cr e ferros fundidos brancos com alto cromo™**S.

Os materiais utilizados para cominuigdo necessitam de uma grande
resisténcia ao desgaste. Porém, os grandes choques a que estes materiais sdo
submetidos, requerem uma tenacidade cada vez maior dos mesmos. Este fato
leva ao emprego crescente dos ferros fundidos brancos de alto cromo*®.

Maratray relacionou uma série de caracteristicas dos FFBAC, aos quais
atribui o sucessé comercial destas ligas, bem como o grande interesse técnico
por elas despertado, sdo elas>:

- a morfologia do eutético, que permite obter boa tenacidade;
- a dureza elevada do carboneto M7C3, que favorece a
resisténcia a abrasio;
- a possibilidade de obter uma estrutura martensitica em segdes
espessas, com elevada dureza;
- capacidade de retengio da austenita, 0 que permite a obtengio
de pegas austeniticas brutas de fundigio ou a aplicagio de tratamentos

subcriticos para evitar a témpera;



- resisténcia elevada ao amolecimento por revenido, tornando
possivel altas temperaturas de revenido, obtendo-se boa tenacidade e boa
resisténcia a quente;

- o custo relativamente baixo de cromo como elemento de liga.

A importancia econdmica fica evidente quando se considera o consumo
de corpos moedores, um dos principais itens de custo no processamento de
minérios. Consome-se, mundialmente, cerca de 500.000 toneladas de corpos
moedores por ano. No Brasil, os maiores consumos sio verificados na industria
de cimento € na preparagio de minério de ferro para pelotizagdio, tendo sido
verificado consumos entre 25.000 e 70.000 toneladas anuais, considerando-se
todos os tipos®.

O desempenho destes componentes pode ser otimizado adéquando-se
os esforgos aplicados durante o uso as suas propriedades que decorrem da
microestrutura e de eventuais defeitos de fabricagfio, fatores estes intimamente
relacionados com a composi¢do quimica e com os processos de fundi¢io e
tratamento térmico™®,

| A descrigdo detalhada da microestrutura dos FFBAC, bem como sua
anilise quantitativa é essencial para a compreensio das varia¢des das

propriedades mecénicas desta importante familia de materiais.

1.3 - SOLIDIFICACAO DE FFBAC.

Os FFBAC possuem microestrutura bruta de fundigio composta de
uma fase dura cerdmica (carbonetos M3C ou M7C3; M= Fe, Cr, Mn, etc.)
rodeada por uma matriz ductil (Fe). A estrutura cristalina e a morfologia da
fase cerdmica em ferros fundidos brancos é reconhecida por afetar criticamente
suas propriedades mecanicas e tribolégicas®®.

Dentro da familia dos ferros fundidos brancos de alto cromo, vamos nos

ater is ligas comercialmente importantes, com os teores de cromo variando



entre 12 e 25%, que servirdo como exemplo para o estudo de outras ligas desta
familia.

Estas ligas solidificam-se por uma reagio eutética L --> M7C3 + v (Fe)
apés a formagio de uma fase primaria. O carboneto M,]C3 tem sido
caracterizadocomo tendo uma simetria de trigonal a pseudohexagonal e dureza
Vickers™® de até 1700 kgm2.

Para aumentar a temperabilidade da matriz, estes ferros podem ser
ligados com Ni, Mn, Cu e Mo em teores tipicamente de 0,5 a 2,5%. Estes
elementos tém pouco efeito no processo de solidificagio ®°.

Para o estudo das sequéncias de solidificagdo dos FFBAC utiliza-se a
superficie liquidus e os cortes isotérmicos do sistema Fe-Cr-C. Este sistema é
limitado pelos segﬁintes diagramas binarios: Fe-C, Cr-C e Fe-Cr. Os campos de
existéncia das fases e as reagdes que ocorrem nestes sistemas condicionam os
campos e reagdes do sistema ternario’®.

A superficie liquidus proposta por Thorpe e Chicco' (figura 1.1) tem
sido utilizada em diversos estudos de pesquisadores envolvidos com ligas Fe-
Cr-C ‘para aplicagdes comerciais, tanto para o planejamento experimental,
como para a interpretagdo das microestruturas obtidas na solidificagio. Na
figura 1.1 indicam-se diversas ligas onde serdo descritas suas sequéncias de

solidificagdo e microestruturas resultantes™S.
Liga Al:

A solidificagdo inicia-se com a formagdo de austenita primaria.
O liquido se enriquece em carbono e cromo até atingir a linha U1-U2, quando
comega a ocorrer a reacdo eutética monovariante L =y + M7C3. Esta reagido
prossegue, com a composigdo do liquido seguindo a calha eutética em diregio
a U2, até o liquido se esgotar. A microestrutura ser& constituida de dendritas

de austenita e eutético y/M_/,C 3
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Figura 1.1 - Superficie liquidus sistema Fe-Cr-C.'°
Liga A2:

A solidificagdo desta liga comega com a formagio de austenita e
prossegue como a anterior, com a reagdo eutética ao longo da calha U1-U2.
Havendo liquido suficiente, a composigdo atinge o ponto U2, ocorrendo a
reagdo peritética L + M,’C3 =y+ M3C.

A microestrutura resultante desta sequéncia de solidificac¢io
seria constituida de fase y primaria, eutético y + M7C3 ey+ M3C, resultantes
da reagdo peritética. Eventualmente todo M7C 3 poderia ser consumido pela

reagdo peritética resultando em uma microestrutura constituida de austenita

(priméaria e do do eutético) e peritético y + M3C.



Havendo liquido remanescente apés o consumo de todo o
M7C3, a solidificagio se completaria atravéz da reagdo eutética ao longo da
calha U2-el: L =y + M3C. A microestrutura resultante desta tltima reagdo é

tipicamente ledeburitica.
Liga A3:

A solidificagdo se inicia com a formagio de austenita até que o
liquido atinja a composigdo da calha U2-e1, onde a solidificagdo prossegue com
a formagdo do eutéticoy + M 3 C, até seu término. A microestrutura resultante é

formada de dendritas primarias de austenita e ledeburita.
Liga Cl1:

A solidificagdo se inicia com a formagio de carbonetos
primarios na forma de prismas hexagonais de M7C3, muitas vezes com um
orificio no centro, o que é caracteristico dos FFBAC. A composigdo do liquido
se desloca até a calha U1-U2 onde a solidificagdo prossegue com a formagio
de eutético, eventualmente atingindo a composigio da reagio U2. A
microestrutura sera composta de carbonetos primarios e eutético y/M,’C 3

Como descrito anteriormente, os demais elementos presentes nos
FFBAC, nos teores comumente empregados, afetam pouco a superficie
liquidos, permitindo sua utilizag3o ao menos qualitativamente.

A literatura apresenta as temperaturas de inicio e fim de solidificagdo
para algumas ligas. O intervalo de solidificacdo é uma varigvel que influencia na
microestrutura bruta de fusdo, promovendo seu engrossamento ou refino como

descrito a seguir™'®.



1.4-MICROCONSTITUINTES.

1.4.1. - MATRIZ

A matriz dos FFBAC ¢ praticamente um ago, pode portanto, apresentar
variadas microestruturas como resultado da sua composi¢io quimica, que é
diferente da composi¢io quimica média do material (pela presenga do
carboneto), e dos tratamentos térmicos™®,

Numa escala crescente de durezas, pode-se ter matriz de ferrita mais
carbonetos esferoidizados, perlita, martensita revenida e martensita nio
revenida. Além disso, pode-se ter desde residuais de 10 a 30% de austenita em
matrizes martensiticas até matrizes totalmente austeniticas. Todas estas
matrizes podem ainda ser encruadas resultando em aumento de dureza®®.

A austenita primdria solidifica-se na forma de dendritas. Ocorre
refinamento das dendritas com o aumento do teor de carbono e de cromo, visto
que ha uma diminui¢io do intervalo de solidificagio com o aumento destes
teores, provocando, também o refino da estrutura eutética como sera
comentadol.

A porcentagem de cromo na austenita primaria aumenta com o aumento

da relagio Cr/C, trazendo como consequéncia™'"'?

o aumento da
temperabilidade do material e o abaixamento da temperatura de inicio de
formagdo da martensita (Ms).

Os perfis de concentragio de cromo, carbono e silicio numa dendrita de
austenita (figura 1.2) variam.a medida que se passa do centro para a periferia
da dendrita. Nas regiGes adjacentes aos carbonetos ocorre queda dos teores
destes elementos. O aumento inicial dos teores de cromo e de carbono poderia
ser explicado com base na sequéncia de solidificagio desta liga'®.

Com o abaixamento da temperatura, o sélido e o liquido em equilibrio

se enriquecem em soluto, levando 4 formag3o de camadas de austenita cada vez

mais ricas em cromo e carbono (estrutura zonada). Caso nio haja tempo, nem



temperatura, suficientes para promover uma homogeneizagio, sera mantido um
gradiente de concentragdo ao longo de toda dendrita.

O decréscimo dos teores de cromo e carbono observados na
proximidade dos carbonetos eutéticos, pode ser explicado pela difusio destes
elementos para o carboneto durante o resfriamento, no estado sélido. O
abaixamento do teor de carbono no contorno das dendritas pode ainda ser
intensificado pela presenga de silicio nesta mesma regido, aumentando a

atividade de carbono®B,
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Figura 1.2 - Perfis de distribigio de Cr, C e Si na dentrita de austenita.13



1.4.2. - EUTETICO

A medida que se eleva a porcentagem de carbono ou de cromo aumenta
a fragdo volumétrica de eutético e consequentemente a fragio volumétrica de
carbonetos na estrutura. A fragdo volumétrica de carbonetos influencia a
resisténcia ao desgaste abrasivo, pela crescente protegdo da matriz. Maratray,
citado anteriormente, desenvolveu a equagdo a seguir, que permite uma boa

aproximagio da fragio volumétrica de carbonetos eutéticos nos FFBAC?.
Vvk(%) = 11,3(%C) +0,5(%Cr) -13,4

Vvk - fragio volumétrica de carbonetos eutéticos.
%C - teor de carbono.

%Cr - teor de cromo.

Embora geralmente se de atengio apenas a sua fragio volumétrica, os
carbonetos podem apresentar variagdes importantes de suas propriedades e
morfologia, como a quantidade de cromo presente, que altera a composi¢do e
dureza do carboneto’.

As propriedades conferidas pelos carbonetos aos FFBAC dependem
também de como estes estio distribuidos na estrutura. A distribuicdo dos
carbonetos € dada pelo didmetro médio da colénia eutética, espagamento entre
carbonetos dentro e na borda da colénia eutética e espagamento médio de
carbonetos total, em vérias regides da pega em estudo™' ",

Segundo Matsubaraj, teores elevados de cromo promovem o refino da
estrutura eutética, porque reduzem o intervalo de solidificagdo eutética, ao
longo da linha U1-U2 do diagrama da figura 1.1. Estes autores' conseguiram

obter uma relagio entre didmetro da col6nia eutética e intervalo de

11



solidificagdo eutética para uma mesma velocidade de solidificagio (1 cm/min)

dada por:

DCE = 16,8 x (ATe)**

DCE - didmetro médio da coldnia eutética, um.

ATe - intervalo de solidificagio eutética, °C.

Foi observado' um intervalo de solidificagio de 65°C para teores de
15% de cromo, e. de 21°C para 30% de cromo. Outros elementos de liga
produzem o efeito contrario, como o molibdénio que em teores de 1 a 2%
provoca um engrossamento de toda estrutura eutéticas.

O efeito de refino microestrutural provocado pelo aumento da
velocidade de resfriamento e portanto da velocidade de solidificagio é um
fendmeno consagrado, e esta relacionado com a difusividade dos elementos de
ligal"'”.

O refino da estrutura é muito importante nas propriedades do material
pois pode aumentar a tenacidade sem comprometer a dureza. Por outro lado,

de maneira geral, estruturas muito refinadas nio apresentam as melhores

propriedades de desgaste®.

1.4.3. - DEFEITOS

Os defeitos decorrentes do processo de fabricagio devem ser tratados
como constituintes da macro e microestrutura do material. Defeitos tipicos
encontrados em pegas fundidas sdo: micro-rechupes, inclusdes nio metalicas,
trincas, oclusio de ar, defeitos de gas, defeitos superficiais e desvios

dimensionais como desencontros*.

12



1.4.4. - RESUMO DA MICROESTRUTURA DE FFBAC*,

- Os FFBAC sio constituidos de matriz, eutético e ocasionalmente,
defeitos.

- A matriz pode ser variada em quantidade, pela composi¢do quimica, e
em propriedades, pelo tratamento térmico e composi¢do quimica.

- Quanto ao eutético, pode-se variar principalmente sua quantidade,
mas também suas propriedades, pela composi¢io quimica, e suas propriedades
pela velocidade de resfriamento.

- Os defeitos originarios da fundi¢do e tratamentos térmicos devem ser

evitados dependendo dos niveis de aceitagdo das solicitagdes de trabatho.

1.5 - A MICROESTRUTURA E OS PARAMETROS DE SOLIDIFICACAO.

A microestrutura bruta de fundi¢do das ligas métélicas ¢ muito influenciada
pelos pardmetros decorrentes das condi¢des térmicas vigentes durante a solidificagio,
como o gradiente térmico e a velocidade de retirada de calor. Pardmetros
microestruturais como o tamanho e espagamento de microconstituintes podem ser
correlacionados diretamente a velocidade de solidificagio™' ">,

No caso de ligas comerciais fiindidas, encontram-se muitos exemplos praticos
em que variagdes das condi¢des relativas 4 extragdo de calor resultam em importantes
modificagdes tanto quahtitativas como qualitativas. Por exemplo, verifica-se nas ligas
Al-Si fundidas em moldes metalicos uma morfologia do eutético que no caso de
moldes de areia s6 € conseguida com adi¢des de agentes modificadores.

Em ferros fundidos, o aumento da velocidade de solidificagio pode alterar
radicalmente a morfologia da grafita, ou suprimir a formagdo deste constituinte para as

maiores velocidades, levando a formagio do eutético metaestavel ledeburita. Em ferros

fundidos brancos com cerca de 7% de cromo, verificou-se'® que o aumento da



Didmetro da Colonia, 10™ mm

velocidade de solidificagdo favorece a transigdo do eutético com carbonetos tipo M;C;

para aquele com carbonetos tipo M;C.

De maneira geral, interessa prever-se a variagio do grau de refino da

estrutura com a variagio da espessura das pegas fundidas. Técnicas de

solidificagdo direcional tém sido utilizadas com sucesso para estabelecer

correlagdes entre os pardmetros gradiente térmico e velocidade de

solidificagdo, e as microestruturas

com estas técnicas facilitam a determinagdo de relagdes quantitativas. :
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Figura 1.3 - Variago do didmetro da col6nia eutética em fungdo da velocidade

de solidificagio para composigdes de 15% e 20% de cromo.'!

Matsubara et al'' quantificou relagdes exponenciais (figura 1.3) entre

parametros microestruturais de ligas de FFBAC e a taxa de solidificagio

eutética, obtendo equagdes como a descrita a seguir.



Espacamento dos Carbonetos, 10> mm

DCE=A.VS®™?

DCE - didmetro médio de colonia eutética, pum.

A - constante positiva.

VS - velocidade de solidificagdo, cm/min.

Foi observado' que a velocidade de solidificagdo influencia o refino do

carboneto segundo uma relagio exponencial. Porém, como o carboneto do

centro da coldnia é muito pequeno, nfo é tdo afetado quanto o da borda da

coldnia eutética.(figura 1.4)
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Figura 1.4 - Relagdo entre espagamento dos carbonetos no centro e na borda da

colonia eutética para ligas com 15 e 20 % de cromo.*



2 - OBJETIVOS

Este projeto de pesquisa tem os seguintes objetivos:

1- Projeto e montagem de um dispositivo para estudo de solidificagio
direcional de metais e ligas;
2- Instrumentagdo e ajuste do sistema de aquisigio e tratamento de dados
deste dispositivo;
3- Estabelecimento de correlagdo entre condigbes de resfriamento,

composigdo quimica e microestrutura para ferros fundidos de alto cromo.

Desta forma, pretende-se possibilitar o estudo de estruturas solidificadas

direcionalmente, utilizando um dispositivo simples e de baixo custo.



3 - METODOLOGIA

3.1 - OS PRINCIPIOS DO DISPOSITIVO.

O dispositivo teve seu projeto baseado naquele desenvolvido por Matsubara!l,
que permite obter a velocidade de solidificagdo através do acompanhamento da
solidificagio unidirecional de um tarugo. Este acompanhamento se da através de
curvas de resfriamento obtidas em posi¢Ses consecutivas do tarugo.

Este tipo de dispositivo ndo permite o controle do gradiente térmico e da
velocidade de solidificagdo de modo independente. Na realidade, a velocidade de
solidificagdo é consequéncia do gradiente térmico aplicado, o que se assemelha &
solidificagdo tipica de pegas.

Os pardmetros de solidificagdo variam ao decorrer da solidificagio, pois a
distincia entre a fonte quente e a fonte fria varia conforme a frente de solidificacao
avanga.

O método adotado consiste basicamente em obter-se curvas de resfriamento em
diversas posigdes, com afastamentos crescentes em relagio a uma fonte fria. Além
disso é necessario que a solidificagio mantenha-se essencialmente direcional. E
desejavel também que a estrutura resultante seja colunar.

Portanto, para o desenvolvimento do dispositivo de solidificagio direcional, é
necessario:

1 - Construir um molde adaptivel a uma base refrigerada que funciona como
uma fonte fria, preocupando-se com a minimizag¢io das perdas de calor laterais e pelo
topo.

2 - Instrumentar um molde em posi¢Ses bem determinaveis.

3 - Obter as respectivas curvas de resfriamento e processa-las para obtengio de
pardmetros de solidificagdo,

4 - Controlar as condi¢des de fundi¢o visando facilitar a obtengdo de estrutura

colunar, bem como respostas da instrumentagio.
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Com o objetivo de avaliar o desempenho do dispositivo de solidificagio
direcional foram adotadas as ligas de F.F.B.A.C., por apresentarem grande
sensibilidade as variagBes dos parametros de solidificagdo (intervalo, velocidade), que
resultam em grandes variagdes estruturais.

Oufro motivo importante € o fato de estas ligas consistirem um sistema modelo,
i.e., um padrdo de comparagdo para os resultados obtidos experimentalmente.

Além do exposto acima, as ligas F.F.B.A.C., material resistente ao desgaste,
tém sido estudadas pelos pesquisadores envolvidos neste trabalho, tendo-se assim bons
conhecimentos com relagio as caracteristicas de fundigio, solidificagio e também

microestrutura.

3.2 - APRESENTACAO DOS ENSAIOS REALIZADOS.

Para melhor entendimento dos ensaios realizados, o desenvolvimento do
dispositivo foi dividido em seis etapas. Inicialmente, porém, houve a preocupagio de
se desenvolver um sistema de aquisi¢do de dados que foi utilizado nas diversas etapas
do desenvolvimento do dispositivo.

Na primeira etapa foram efetuados ensaios com aluminio, a fim de se avaliar o
desempenho do aparato inicial, através de experiéncias mais simples.

Na segunda etapa empregou-se um dispositivo com isolagdo lateral de
vermiculita compactado em uma cimara externa de cerdmica. Os -dois ensaios desta
fase mostraram, através de uma pequena zona colunar e curvas de resfriamento com
muita interferéncia que o dispositivo deveria ser modificado devido ao inadequado
procedimento para instrumentagio e pré-aquecimento do molde. Foram concebidos e
testados trés dispositivos, que correspondem s etapas 3 a 5.

O terceiro dispositivo, etapa 3, ndo apresentou bom desempenho, procurou-se
aquecer a cimara intena do molde com o préprio metal vazado em uma cimara
externa, o projeto deste dispositivo foi semelhante ao anterior, sendo que na cimara

onde era socada a vermiculita foi feito o vazamento do metal.
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Na quarta etapa deste projeto foi testado, sem sucesso, um forno que aquecia
o molde. Inicialmente (fases 1 e 2) o pré-aquecimento do molde era efetuado em uma
mufla, neste dispositivo o forno montado ficou acoplado ao molde. A idéia foi de se
evitar a desagradavel liga¢do dos fios de compensagdo aos termopares do dispositivo
que era retirado do forno de pré-aquecimento a 1200 °C.

Na etapa 35, as perdas laterais de calor do molde foram compensadas por pos
exotérmicos. Foram realizadas experiéncias sistematicas com esta versio do
dispositivo.

Os ensaios foram planejados com o intuito de avaliar as mudangas no
dispositivo e no procedimento de sua utilizagio ao longo do trabalho, e realizar
experiéncias sistematicas que possibilitem atingir os objetivos do presente trabalho.

Os ensaios consistiram na fusdo de ligas de F.F.B.A.C.; com corhposiq:a"o
variando de 2 a 3,5% de carbono e 12 a 25% de cromo, num forno de indugdo de
média frequéncia de 30 quilowatts de poténcia, em cadinho de 4 quilogramas revestido
com refratario de alumina e atmosfera protetora de argdnio.

Momentos antes do vazamento, encaixava-se 0 molde 4 coquilha previamente
polidé, procedia-se sua instrumentagio, ligava-se a refrigeragdo da base e ao se atingir
a temperatura de vazamento, acionava-se o sistema de aquisi¢do, e entdo a liga era
vazada e recoberta com po exotérmico. Assim procedeu-se nas diversas fases de
desenvolvimento do dispositivo, havendo entretanto, particularidades inerentes a cada
uma destas fases.

Os ensaios realizados durante as diversas fases de desenvolvimento do
dispositivo permitiram estudar o efeito das seguintes varidveis na qualidade das
respostas obtidas, em termos de facilidade de interpretagdo e reprodutibilidade das

curvas de resfriamento, bem como em termos de direcionalidade da estrutura

solidificada:
- Dimensdes do molde.

- Protegdo, posicionamento e tempo de resposta dos termopares.
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- Redugio dos gradientes laterais de calor, utilizando materiais isolantes,
exotérmicos, fornos, e metal superaquecido.
- Temperatura de vazamento e de pré-aquecimento do molde.

- Ajuste do sistema de aquisigdo ao dispositivo

3.3 - DESENVOLVIMENTO DO SISTEMA DE AQUISICAO E
TRATAMENTO DE DADOS.

O sistema de aquisicgdo de dados foi desenvolvido para acompanhar a
solidificagdo do metal vazado no dispositivo, fornecendo curvas de resfriamento de
diferentes posicées instrumentadas.

O programa desenvolvido consiste na calibragdo da placa, leitura, conversio e
saida dos dados na forma de tabela que € armazenada num arquivo tipo texto. A
tabela gerada pode ser trabalhada na forma de uma planilha grafica, obtendo-se curvas
de resfriamento, que podem ser trabalhadas com recursos de zoom, filtragem e
derivada para methor determinagdo dos pontos de interesse. No anexo I apresentam-
se detalhes adicionais das caracteristicas técnicas do sistema de aquisi¢do de dados.

O ajuste das equagdes envolvidas no trabalho também foi realizado em
planilhas eletronicas. Apos se escolher o tipo de equagio que melhor traduza o
fendmeno fisico em questdo, seus coeficientes eram calculados com coeficiente de
determinagdo superior a 0,98.

Destaca-se que:

- O programa de aquisigdo compensa a junta fria somando-se a tensio
correspondente a temperatura ambiente a tensio obtida da conversdo dos sinais
digitais.

- O programa também filtra os sinais por uma média de cinco aquisigdes para

cada ponto obtido.
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3.4 - INSTRUMENTACAO.

Os sensores de temperatura foram escolhidos de modo que resistissem a
elevadas temperaturas sem, entretanto, interferir efetivamente na solidificagdo. Foram,
portanto, adotados termopares tipo S- Pt-Pt10%Rd, de dimensdes minimas, cujo fio
de bitola de 0,35 mm, permite a utiliza¢do de prote¢do por capilares, mantendo as
dimensdes dos sensores pequenas em relagio 4 dimensio do molde.

A questdo da prote¢do do termopar foi muito estudada, nas diversas etapas de
desenvolvimento do dispositivo, tentando-se relacionar o grau de protegdo do mesmo
com, a qualidade das curvas de resfriamento obtidas (interferéncia, tempo de
resposta) e a temperatura de vazamento.

Observou-se que quanto mais alta a temperatura de vazamento mais rapida é a
resposta do termopar, porém menor o seu tempo de vida. Por outro lado, quanto
maior a protegdo do termopar mais lenta é sua resposta a variagio de temperatura.

O ajuste do termopar no molde pré-aquecido, gerou dificuldades que
resultaram numa ma aquisi¢do. Quanto maior a temperatura de pré-aquecimento mais
dificil o ajuste da instrumentagdo. A qualidade da aquisicio melhorou quando
conectores padronizados para termopar tipo S passaram a ser utilizados de modo

aterrado em conjunto com todo o sistema.

3.5-ETAPA L

Os ensaios desta fase foram realizados visando a verificagdo do tamanho da
zona colunar orientada formada. Nestes ensaios 0 molde n3o foi monitorado, nem a
microestrutura analisada. Optou-se por uma liga de Al-7%Si comercial com baixo
ponto de fusio o que facilitaria o experimento.

O ponto de partida para o estudo do dispositivo foi uma base de cobre
refrigerada com 4gua atuando como fonte fria para extra¢io de calor do molde, um

molde cerdmico, obtido pela técnica da cera perdida, semelhante aos utilizados em
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microfusdo, e um isolamento cdnico para auxiliar na orientagdo do gradiente térmico
(figura 3.1). O molde teve suas dimensdes iniciais baseadas na literaturaj e foi
confeccionado em casca cerdmica porque permite a alteragio de suas dimensdes com
facilidade.

A liga de aluminio (Al-7%Si) foi superaquecida até 800gC em fomo tipo
mufla e, imediatamente apos o molde pré-aquecido ser encaixado i base, o metal foi
vazado e recoberto, na superficie do molde, com p6 exotérmico Ferrux 101 da
FOSECO.

A macroestrutura das amostras, bem como o tamanho da zona colunar
formada foram reveladas por macrografias das secgSes longitudinais das amostras. A
macrografia foi preparada com o corte longitudinal, radial, da amostra seguido de
lixamento até a lixa de grana 600. O ataque 4cido usado foi uma solugio 71%HCI-
24%HNO3-5%HF.

A primeira fusdo, sem isolagdo térmica lateral, ndo apresentou resultado
satisfatério, pois além das perdas laterais de calor, perdeu-se muito do pré-
aquecimento pela grande demora para o vazamento do metal, apos retirada do
dispositivo do forno.

Adotou-se entdo uma isolagio térmica constituida de folhas de amianto,
envolvendo conicamente o molde, gerando uma cavidade entre a parede do molde e o
cone de amianto que foi preenchida com 14 de vidro (figura 3.1). Desta forma as
regides mais distantes da base, onde se deseja retardar, a solidificagio em relagdo &
base, estavam mais protegidas contra fluxos laterais de calor.

Na segunda fusdo com a isolagdo descrita acima, o vazamento foi mais rapido,
0 que minimizou perdas de calor no molde e favoreceu a formagdo de zona colunar
que atingiu seis centimetros. Este resultado despertou interesse sobre as perdas
térmicas pela parede do molde, pois percebeu-se a contribuigio destas perdas para o
encerramento da zona colunar orientada.

Ainda nesta fase foram executados ensaios, adotando-se a isolagdo citada,

com capilares de quartzo de 3mm, embutidos diametralmente, além do uso de uma
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cobertura de po exotérmico constituido de KNO}. Os tubos de quartzo adotados
permitem a prote¢do e reutilizagdo dos termopares, causando porém um atraso no
tempo de resposta dos mesmos.

A macroestrutura desta amostra (figura 3.2) revelou a formagdo de intensa
zona coluﬂar chegando a nove centimetros de altura, atravessando o tubo de quartzo
sem perturbagdo visivel do crescimento dendritico. Deve-se este resultado i
velocidade com que foi retirado o dispositivo do forno e vazado o aluminio (Al-
7%Si), e também ao poder calorifico do p6 exotérmico.

Apds observagdo, com auxilio de lupa, concluiu-se que, as dendritas da zona
colunar orientada atravessam esta regido aderidas ao tubo e retomam, logo em
seguida, a sua diregdo inicial de crescimento. Este efeito é acompanhado pela
formagdo de um campo de dendritas que tende a desviar do tubo e logo em seguida,
voltar 4 sua dire¢do inicial. Concluiu-se que este campo € tanto menor, quanto maior
e mais orientado esta o gradiente térmico.

Ainda usando este primeiro dispositivo foram feitos ensaios para se verificar a
queda da temperatura do molde apos sua retirada do forno. Estes ensaios mostraram
que a temperaturas na faixa de 1200,C a folha de amianto fica extremamente
quebradiga, porém ocorre pouca diminui¢do de temperatura em fungdo do tempo
(cerca de 100°C por minuto inicialmente).

Devido, principalmente, aos problemas operacionais encontrados na
fabricagdo da isolagdo com um cone de amianto projetou-se um segundo dispositivo
onde basicamente se substituiu 0 cone de amianto por um cone do mesmo material do

corpo do molde.

3.6 - ETAPA IL

Para minimizar o trabalho artesanal de isola¢do lateral do dispositivo 1, foi

confeccionado, a partir de um copo de pléstico (700 ml), com a técnica de fundigio
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de precisio uma casca cerdmica a fim de substituir o papel do amianto. O croquis
deste novo dispositivo esta mostrado na figura 3.3.

Os tubos capilares de quartzo foram embutidos diametralmente no modelo em
cera, permitindo protegdo e reaproveitamento dos termopares, que teve sua junta de
medigio soldada com acetileno. As pontas dos fios dos termopares, que ficaram para
fora do dispositivo, foram protegidas com lama cerimica.

Foram feitos ensaios de queda de temperatura em fun¢do do tempo, para o
dispositivo 2, usando vermiculita compactada e 13 de vidro como elementos isolantes.
Os resultados destes ensaios (figura 3.4), mostraram que a vermiculita compactada
apresenta melhor?iesempenho, tendo sido adotada como isolante nas fusGes efetuadas
com este dispositivo.

O dispositivo 2 foi pré-aquecido em um forno tipo mufla a 1100°C. A grande
dificuldade nesta fase foi a conexdo do sistema de aquisi¢do aos termopares do molde.
Nas experiéncias realizadas, procedeu-se esta ligagdo através de conectores tipo
“jacaré”, devido & necessidade de uma ligagdo rapida, para evitar a perda do pré-
aquecimento do molde quando se retirava o mesmo do forno.

" As ligas foram preparadas com descrito no item 3.2 e vazadas no dispositivo
com um superaquecimento de 150 °C, para determinagdo destas temperaturas foi
empregado o sistema Fe-Cr-C apresentado por Thorpe e Chico''. O exotérmico de
cobertura utilizado foi o Ferrux - 101 da FOSECO.

Os resultados das analises quimicas das ligas fundidas estdo dispostos na tabela

I, abaixo, juntamente com os resultados de analise térmica.

Tabela I - Composi¢do Real e Temperatura de Transformagio das Ligas Obtidas

COMPOSICAO DAS LIGAS TEMPERATURA (C)

Hipoeutética - 2,05%C-19,6%Cr- LIQUIDUS-1356 EUTETICO-1504

Eutética -3,45%C-18,4%Cr LIQUIDUS=EUTETICO - 1246
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Os tarugos solidificados foram estudados metalograficamente. A superficie
cortada foi lixada até lixa 600 e atacada quimicamente com Vilela, uma solugio acida
composta de 1 g de 4cido picrico, 5 ml de acido cloridrico concentrado e 100 ml de
etanol.

As micrografias foram feitas em cortes transversais ao tarugo, na posi¢io dos
capilares de quartzo. As amostras foram lixadas e polidas com pasta de diamante até 1
micron e atacada com Vilela, sendo algumas atacadas com Nital em fun¢do da grande

quantidade de perlita presente.

3.6.1- RESULTADOS.

As curvas de resfriamento de cada ensaio foram filtradas trés vezes a fim de
atenuar a interferéncia captada. Observa-se nas curvas, principalmente no ensaio com a
liga hipoeutética, uma grande dificuldade para interpretacio das mesmas (figura 3.5),
pois apesar da filtragem a interferéncia prevaleceu.

- A interferéncia obtida estd relacionada ao método de ligagio do sistema de
aquisi¢do, que opostamente & idéia inicial, tornou-se quase impraticavel. A dificuldade
de prender os oito conectores (4 positivos e 4 negativos) tipo “jacaré” nos
correspondes fios nus de termopar que ficam moles e intangiveis 2 1100 °C, demora , o
que faz a temperatura de pré-aquecimento do molde diminuir. A nudez dos fios de
termopar os tornam mais susceptiveis a4 captagdo de interferéncia e ao contato com
outros fios.

As curvas obtidas para liga eutética (figura 3.6), captaram menos interferéncia.
Apesar de se ter perdido um ponto de aquisi¢io em cada experimento, as curvas
poderiam ser avaliadas retirando-se parametros de solidificagio como gradiente
térmico e velocidade de solidificagio, porém a insatisfagio com as curvas levou a

equipe a desenvolver novos métodos para reduzir a interferéncia captada.
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A ligas revelaram pequena zona colunar. A liga hipoeutética apresentou cerca
de 2 centimetros de zona colunar com longas dendritas de austenita primaria orientadas
segundo o gradiente térmico, € a liga eutética revelou formagfio de um eutético fino e
orientado até cerca de 5 ¢m no centro do tarugo.

Desta forma, devido ao tamanho da zona colunar, aos problemas técnicos
ocorridos devido ao manuseio do dispositivo na temperatura de pré-aquecimento
(contato entre os fios dos termopares, dificuldades na conexdo dos termopares com o
sistema de aquisi¢do), e as curvas obtidas, optou-se por aperfeigoar o dispositivo de
solidificagdo direcional.

Como grande parte dos problemas ocorridos relacionam-se com a elevada
temperatura de pré-aquecimento, necessaria para evitar gradientes térmicos laterais e a
dificuldade de se ajustar o sistema de aquisicio nesta dada temperatura, foram
projetadas e desenvolvidas 3 linhas de ataque, que procuraram promover o
aquecimento do molde mantendo desde o inicio o dispositivo de instrumentagdo
conectado, a saber:

-Fase III- Fornecimento de calor a cdmara de solidificagdo através de um forno
acoplado.

-Fase IV- Fornecimento de calor & cdmara de solidificagio com o auxilio do
proprio metal.

-Fase V- Fornecimento de calor 4 cimara de solidificagio com auxilio de
exotérmicos, utilizando capilares de quartzo para protegio dos termopares. Que foi a
técnica que apresentou os melhores resultados, sendo empregada nas ensaios

sistematicos deste projeto.

3.7- ETAPA III.

Optou-se pela construgdo de um forno cilindrico que englobasse o molde

instrumentado promovendo o aquecimento "“in situ", permitindo o ajuste da base de
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cobre refrigerada e o vazamento de metal dentro do dispositivo que esta dentro do
forno (figuras 3.7 e 3.8).

O forno foi monitorado com elementos resistivos globar e sua cimara foi
projetada com o menor tamanho que permitisse o ajuste dos elementos globar em volta
do molde e da base de cobre, sem comprometer a vida do elemento. A figura 3.7
possui o projeto simplificado do forno.

A cdmara do forno foi desenvolvida em casca cerimica pela técnica da fundigio
de precisdo. Com a preocupa¢do de se obter uma casca permanente com maior
resisténcia a variagdo de temperatura e mecanica.

Junto & isolagio do forno foi ajustado um termopar tipo S para medir a
temperatura do forno que montado consegue atingir cerca de 900°C.

Foram feitas 4 furagSes de 6 mm de didmetro na cdmara do forno e de 10 mm
na isolagdo, até atingir os furos da casca cerdmica. Por estes furos foram introduzidos
0s termopares montados em tubos de alumina de 5 mm de didmetro. Os tubos de
alumina estavam encaixados a um conector macho tipoS padrdo, conforme figura 3.8.

A ponta deste termopar ndo € protegida pelo capilar de alumina e é longa o
suficiente para permitir a entrada da junta de medigio do par até o centro do capilar de
quartzo ajustado no molde a diferentes alturas da base refrigerada (1,3,5 e 7
centimetros).

Foi utilizado nesta fase a mesma liga hipoeutética utilizada na fase anterior
(tabela I), vazada também com 150°C acima do ponto de fusdo da liga. Para proceder
0 vazamento utilizou-se uma bacia de vazamento cerdmica, com volume apropriado
para se encher o molde intermo ao forno, ajustada da boca do forno até o molde
interno ao forno. Apds o vazamento adicionou-se pd exotérmico Ferrux-101 da

FOSECO a superficie do metal.
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3.7.1 - RESULTADOS.

Preparou-se uma macrografia do tarugo obtido, segundo o procedimento
descrito na fase II, item 2. A macrografia indicou que praticamente nio houve
formagdo de zona colunar. O material era constituido de uma extensa zona de cristais
equiaxiais muito finos, o que indica que na solidificagdo houve o favorecimento do
processo de nucleagdo de cristais, talvez devido ao longo percurso que o metal teve

que percorrer até chegar no molde.

3.8 - ETAPA IV,

O dispositivo nimero 4 consiste em 2 cimaras, na cimara interior é feita a
solidificagdo direcional, esta cimara é envolta por uma camara externa onde ¢
inicialmente vertido o metal liquido que aquecera entio a cimara interna. Apos o
preenchimento desta cdmara o metal passa para a cimara interior através de um rasgo,
na parte superior da parede que separa estas cimaras como ilustra a figura 3.9. Este
molde é bastante semelhante ao dispositivo 2 (figura 3.3), sendo que na camara
externa, onde era compactada a vermiculita foi vazado o metal.

Foi utilidada a mesma liga, temperatura de vazamento, e p6 exotérmico de
cobertura descritos na fase III, porém o ensaio realizado com o dispositivo 4 ndo foi
instrumentado, pois visava apenas comprovar a viabilidade experimental deste

dispositivo através da formagio de uma zona colunar orientada.

3.8.1- RESULTADOS.

Da mesma forma que no ensaio com o dispositivo 3 a macrografia revelou uma
extensa zona de cristais equiaxiais, talvez também relacionada ao extenso caminho que

o metal percorreu para preencher o molde.
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3.9-FASE V.

Nesta etapa optou-se por utilizar material exotérmico para revestimento interno
do molde e cobertura, a fim de se produzir calor na interface lateral e no topo do corpo
de prova formando uma barreira energética contra a perda de lateral de calor e manter
uma fonte quente de calor no topo do molde, favorecendo a unidirecionalidade do
gradiente térmico. Este aparato € semelhante ao proposto por Matsubaral! e esta
ilustrado na figura 3.10.

Para compactagdo do po junto a parede do molde foi necessaria a adigio de
uma certa quantidade de 4gua ao mesmo para dar pega. Uma vez realizada a
compactagdo este foi para a etapa de secagem a fim de eliminar toda dgua presente no
dispositivo. O processo de secagem foi feito num forno tipo estufa, a cerca de 200°C,
até o peso do molde nio se diferenciar de pesagem para pesagem.

Os ensaios consitem no encaixe do molde na base de cobre, conexio do sistema
de aquisi¢io, superaquecimento do metal, ligagio do sistema de aquisi¢io e da
refrigeragdo da base (dgua) e vazamento do metal. A base de cobre é previamente
polida e a dgua s6 é ligada instantes antes do vazamento, paraf evitar a formagdo de
oxido na superficie e assegurar a boa transferéncia de calor. As ligas foram preparadas
conforme item 3.2.

Foram instrumentadas as posi¢des a 10, 20, 30 e 50 milimetros de altura da
base refrigerada, através do encaixe dos termopares nos espagos do revestimento
exotérmico, previamente reservados através da utilizagdo de machos durante a
socagem da camada exotérmica junto a parede do molde.

A protegdo do termopares e as ligas utilizadas em cada ensaio (anélise quimica)
estdo dispostos na tabela II. Foram preparadas macrografias e micrografias usando o
mesmo procedimento descrito na fase IIL

Foi necessario, o estudo de alguns pods exotérmicos que estavam disponiveis no

departamento, como discutido a seguir.
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3.9.1- TESTES COM POS EXOTERMICOS.

Foram estudados os seguintes pds exotérmicos:

- Ferrux 101 da FOSECO.

- Mistura de p6 de 6xido de ferro e po de aluminio 1:1 em massa.

- Mistura de nitrato de potassio com po6 de aluminio 1:1 em massa.

- Perdxido de sodio.

Os testes foram feitos, através da fusdo de uma carga de sucata de ferro
fundido, e apds o vazamento em 4 copinhos de shell-molding foram adicionados a
superficie do metal os pds exotérmicos em estudo (cada um em um copinho).

Foram observados os seguintes fendmenos:

- A mistura de 6xido de ferro com aluminio nio reagiu.

- A mistura de nitrato de potassio com aluminio reagiu fortemente, liberando
gases e intensa luminosidade. O perdxido de sédi6 apresentou comportamento
semelhante.

. = O p6 Ferrux - 101 apresentou uma branda, com alguns estalos, e a formagio
de uma chama suave, sem desprendimento de gases.

Como a reagdo do p6 utilizado para revestimento objetiva apenas a retencio de
calor, o p6 Ferrux 101 foi adotado para revestir o molde, pois possui reagio mais
branda reduzindo riscos de desprendimento do p6 do revestimento e reacdes
explosivas geradoras de defeitos interferentes na solidificagio.

Para cobertura a reagdo exotérmica mais forte favorece a formagio de uma
fonte quente, portanto adotou-se para esta finalidade, a mistura de nitrato de potassio

com aluminio por ser mais barato que o perdxido de potassio.
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3.9.2 - ENSAIOS A e B - RESULTADOS - DISCUSSAO.

As macrografias apresentaram-se, muito semelhantes, com uma zona colunar
orientada, no formato de um cone de quase 5 centimetros de altura no centro do
tarugo, 0 que permite se obter pardmetros de resfriamento, de solidificagio e
microestruturais mais confidveis.

O formato da zona colunar em questdo se deve ao fato da extragdo de calor
pela base ficar cada vez menor com o decorrer da solidificagdo, pois conforme o metal
solidifica, regido solida resistente 4 retirada de calor cresce. Desta forma o fluxo de
calor pela base vai se aproximando do fluxo pela parede, o gradiente nio esti mais
suficientemente orientado e o metal comega a solidificar também na parede, afunilando
a regido de crescimento colunar..

As micrografias revelaram que a seqiiéncia de solidificagio comegou com a
formagdo de austenita priméaria, seguida pela formagio de um eutético (austenita +
M7C3) e decomposi¢do de parte da austenita presente em perlita.

A decomposigio da austenita em perlita se da principalmente nas regides mais
proximas ao carboneto eutético, onde ela possui menor teor de carbono e portanto
maior facilidade de decomposigdo por difusfo. Foi observada uma maior formagio de
perlita nas posi¢des mais afastadas da base refrigerada devido a menor velocidade de
resfriamento destas posigGes, fornecendo mais tempo para a decomposigdo por difusdo
no estado solido (formagio de perlita).

A presenca de austenita primaria indica que a composi¢do da liga é hipoeutética
€ ndo exatamente eutética como se desejava, o que foi comprovado com a analise
quimica das amostras colhidas no ensaio, ver tabela II.

Foram realizadas, ainda, anélises quimicas em amostras retiradas nas posi¢des
10, 30 e 50 mm, para verificar a segregagio de C e Cr. Os resultados estio descritos na
tabela III abaixo e revelaram que nfo ha, praticamente, segregacio de carbono e de

cromo ao longo do corpo de prova obtido.
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Tabela II- Ensaios feitos na fase V, analises quimicas, temperaturas de vazamento, €

proteg¢do dos termopares.

Ensaios Composicdo Temperatura vazamento(°C) Observagdes
AJ,- B 15,5%Cr; 3,3%C 1500 N
C,D 15,5%Cr; 3,3%C 1450 *rx

E F,G 15,5%Cr; 3,3%C 1500 ¥

HILJLK 13,9%Cr; 3,5%C 1600 *x

LLM,N 22,4%Cr; 3,1%C 1600 =

*- Termopares protegidos apenas por lama cerimica.

**_ Termopares protegidos por tubos de quartzo de 3mm de didmetro.

*** . Sem instrumentagio.

Nos ensaios A e B, como mostra a tabela II, ndo se utilizou a protegdo dos

tubos de quartzo, pois desejava-se verificar se o tubo de quartzo atrasava muito o

tempo de resposta dos termopares. A principal alteragdo observada aconteceu no pico

da curva, pois o tubo demora mais para ser aquecido, que o termopar sem protegio.

Quando a temperatura do tubo atinge a do metal, acima do inicio de solidificagdo, o

resfriamento de ambos se d4 em equilibrio.

Tabela III - Analises quimicas do ensaio A.

POSICAO (mm) COMPOSICAO QUIMICA
B MEDIA 3,26%C - 15,54%Cr
10 3,26%C - 15,56%Cr
30 3,25%C - 15,21%Cr
50 3,22%C - 15,71%Cr
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Das curvas de resfriamento (figuras 3.11 e 3.12) obtidas pode-se estabelecer
pardmetros de solidificagdo. Determinado o tempo em que termina o patamar de
solidificagdo, ou seja o tempo em que a frente eutética passa por determinada posicio
no molde, foi possivel tragar a curva de avango de frente de solidificagdo (figura 3.13)

A curva de avango de frente de solidificagio foi uma curva média obtida pelas
corridas A e B pois estas constituem a mesma liga e possuem condi¢Ses semelhantes de
solidificagdo e portanto a velocidade de solidificagio de ambas pode ser considerada
igual.

Esta curva foi tragada como distdncia percorrida pela frente de solidificagdo em
fungdo da raiz quadrada do tempo. Isto acontece porque a velocidade de solidificagio
varia de ponto para ponto possuindo velocidades menores de solidificagdo nos pontos
mais afastados da base e a relagio exponencial de -0,5, segundo Matsubara!l, ficou
bem acomodada ao fendmeno.

Desta forma foi possivel determinar que a taxa de solidificacdo, nestas corridas

¢ dada por :

VS=0,21. t%°

VS - Velocidade de solidificagdo, mm/s

t - Tempo, s.

A taxa de solidificagio encontrada é bastante elevada para comparagio de
dados com Matsubara''. Assumiu-se as experiéncias A ¢ B como preliminares, pois
esperava-se obter uma taxa de solidificagdo menor e uma microestrutura menos
refinada, para poder comparar com os dados da literatura.

A taxa de solidificagio elevada se deu devido ao rapido resfriamento do metal
que perdeu muito calor para aquecer o molde que estava i temperatura ambiente.

Desta forma perdeu-se grande parte do superaquecimento do metal, favoravel a
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formagdo de um forte gradiente térmico e consequentemente de uma frente orientada

de solidificagdo.

3.9.3 - ENSAIOS C e D - RESULTADOS - DISCUSSAO.

Estes ensaios ndo foram instrumentados visava-se apenas a obtengio de uma
zona colunar maior € uma microestrutura mais grosseira. Para tal reduziu-se o
didmetro do molde para 20 mm de didmetro, a fim de se permitir uma maior relagdo
~ entre superficie de reagdo com p6 exotérmico por volume de metal. Foi utilizada a liga
dos ensaios A e B, vazando-se a 1500 °C.

No ensaio D testou-se também um outro tipo de pd exotérmico para cobertura,
denominado KALMEX da FOSECO mais poderoso que o nitrato de potissio com
aluminio. Utilizou-se a mesma liga e procedimento dos ensaios A e B.

Foi observado que a redugdo do didmetro do molde teve um efeito negativo
sobre o tamanho da zona colunar obtida, o efeito de maior superficie de reagio por
unidade de volume ndo foi suficiente para compensar o grande aumento de perda
térmica, dada a maior superficie de troca de calor com o molde apés reagdo.

A zona colunar obtida manteve seu formato de cone, porém com uma
inclinagdo mais aguda, o que indica que a extragio lateral de calor foi aumentada em

relagdo 4 da base de cobre, mesmo porque a regiio de troca pela base ficou reduzida.

3.9.4 - ENSAIOSE, F e G - RESULTADOS - DISCUSSAO.

Nestes ensaios utilizou-se o mesmo procedimento e liga utilizado nas
experi€ncias A e B, a fim de verificar a reprodutibilidade do dispositivo. A fim de
ampliar o campo colunar e promover uma solidificagio mais lenta, o molde foi pré-
aquecido 4 150°C e o temperatura de vazamento foi controlada de modo a ndo se
vazar a menos de 1500 °C .

Para facilitar a ligagdo do sistema de aquisigdo ao molde levemente pré-

aquecido, os termopares ficam ligados ao sistema de aquisi¢o bastando encaixi-los ao
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molde momentos antes do vazamento. Optou-se por ndo utilizar prote¢io de capilar
nos termopares, dado os resultados positivos nos ensaios A e B.

Estes experimentos revelaram curvas de resfriamento com interferéncia elétrica,
verificou-se a perda de muitos pontos de aquisigdo por rompimento de termopares,
principalmente quando o vazamento se dava em temperaturas um pouco acima de
1500°C .

Observou-se a facilidade de erodir particulas de pé da parede do molde com o
simples manuseio. Isto aconteceu provavelmente por uma ma compactagio do po
durante a socagem do revestimento do molde.

As macrografias também n3o se mostraram satisfatorias, com uma zona colunar
orientada com pouco menos que quatro centimetros de altura._ A nucleagdo foi
favorecida ao crescimento mais que no ensaio A e B. Talvez este fendmeno esteja
relacionado com o esboroamento do p6 exotérmico da parede do molde no interior do

metal, gerando sitios de nucleagio.

3.9.5 - RESULTADOS E DISCUSSAQO - ENSAIOS Ha K.

A fim de comprovar a reprodutibilidade do dispositivo, foi repetido o
procedimento basico do ensaio anterior, com algumas alteragSes a fim de assegurar
resultados positivos. Devido a grande perda dos termopares e interferéncia captada nos
ensaios E, F e G, retomou-se a utilizagio dos capilares de quartzo. Utilizou-se também
conectores tipo S padronizados aterrados 4 blindagem do cabo de compensagio.

A temperatura de vazamento foi aumentada, a fim de promover .um maior
encharque de calor no molde, antes do metal comegar a solidificar, a fim de promover
uma menor extragdo lateral de calor pela lateral do molde. O vazamento 4 1600 °C, foi
util também tempo de resposta dos termopares.

Para cobertura do molde apds o vazamento, utilizou-se uma cobertura de
massalote pré-formatada da FOSECO denominada KAPEX. A temperatura mais

elevada, favoreceu tanto a reagdo do Ferrux - 101 na parede como desta cobertura.
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Nos ensaios realizados de H a K foram obtidas curvas de resfriamento limpas e
sem interferéncia correspondentes as 4 posigdes instrumentadas em cada molde, como
mostra a figura 3.14, este efeito estd diretamente relacionado a protegio dos
termopares com tubos de quartzo, que tiveram sua inércia de resposta reduzida pela
temperatura mais elevada de vazamento.

Nas curvas de resfriamento € possivel observar trés regides. A primeira
corresponde ao resfriamento do metal liquido, notando-se que a velocidade de
resfriamento ndo varia muito de uma posigio para outra. A segunda regido
corresponde a uma suave mudanga de inclinagdo, ou patamar. A terceira regido mostra
a retomada de uma inclinagio acentuada, correspondendo ao resfriamento da liga ja
solidificada.

O patamar das curvas de resfriamento pode ser interpretado essencialmente
como correspondendo ao equilibrio entre a extragio de calor através da coquilha e a
liberagdo de calor latente devido  solidificagio da liga.

Entretanto, nas posi¢Ses mais afastadas do resfriador, é possivel que uma
parcela da duragio destes patamares deva-se simplesmente a impossibilidade de
ocorrer perda de calor, uma vez que o pd exotérmico impede a extracio lateral, ao
mesmo tempo em que o fluxo de calor em diregdo a base refrigerada ¢ impedido pelo
fato de que a solidificago esta em andamento nas posigdes inferiores.

Em vista das hipotese adotadas acima, ¢ mais conveniente monitorar o
andamento da solidificagio através da determinagio do momento em que o
resfriamento passa a ser rapido (inicio da terceira regido das curvas de resfriamento), o
que caracteriza o fim da existéncia de liquido.

A temperatura de fim de solidificagdo pode ser obtida da literatural1°, e deve
orientar na determinagdo do instante e temperatura de fim de solidificagdo para as
condigdes de resfriamento do dispositivo em questio. Muitas vezes a curva,
principalmente nas posi¢des de resfriamento rapido, nio mostram claramente onde

ocorre o fim de solidificag3o e os dados da literatura tornam-se essenciais.
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Das curvas de resfriamento, obtiveram-se os tempos correspondentes ao fim da
solidificagdo para cada posi¢do. A figura 3.15 apresenta a relagdo entre altura
solidificada e tempo, através de um grafico bilogaritmico com dados obtidos das 4

corridas, que pode ser expresso através da equagio exponencial abaixo:
H = 1,09.t *7°

H - altura da posi¢do ja solidificada, mm.

t - tempo transcorrido desde o vazamento, s

As curvas de resfriamento obtidas nestas experiéncias foram comparadas,
posi¢do por posi¢do (figura 3.16), revelando a boa reprodutividade das curvas de
resfriamento nos experimentos de H a K. A reprodugio do comportamento térmico na
solidificagdo destas experiéncias, com a mesma liga, implica na reprodutividade da
microestrutura das mesmas, e assegura portanto a reprodutividade das experiéncias
com este dispositivo.

" Um dos tarugos obtidos, foi examinado metalograficamente. Foram realizados
cortes longitudinais para se verificar a macroestrutura (figura 3.17), que revelou uma
intensa zona colunar de mais de 50 milimetros e portanto ultrapassando a ultima regido
instrumentada, permitindo correlacionar os pardmetros microestruturais estabelecidos
(a seguir) com os pardmetros de resfriamento. Desta forma, como a experiéncia tem
reprodutividade assegurada, podemos padronizar esta atual configuragio do
dispositivo de solidificagdo direcional.

A liga utilizada teve sua composi¢do quimica analisada conforme resultado
descrito na tabela II e apresentou uma microestrutura hipoeutética. Os exames
micrograficos foram feitos em corpos de prova obtidos em segdes transversais do
tarugo, nas posigdes correspondentes aos termopares.

De cada corpo de prova, foram obtidos 12 registros fotograficos, com aumento

de 500X para analise quantitativa. Sobre cada foto foram determinados os didmetros
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de todas as células eutéticas, que foram individualizadas pela existéncia de um centro
com ramificagdo fina e uma borda com particulas grosseiras de carbonetos. Para cada
amostra foram medidas cerca de 50 a 100 células eutéticas.

A grande dispersdo destes resultados esta relacionada a diferenga observada
entre os didmetros das coldnias rodeadas e ndo rodeadas por bragos de dendrita. Este
fendmeno esta relacionado 2 facilidade de nucleagdo de eutético junto a fase primaria
que acaba por impor fronteiras ao crescimento da colénia. Desta forma as coldnias
distintes dos bragos de dentrita apresentaram um didmetro maior que as rodeadas por
fase primaria.

As mesmas amostras foram submetidas, ainda, a um ataque quimico para
remogdo da matriz metalica, cuja composigio é 10% solugdo saturada de FeCl , 10%
HNO3, 3% HCI e 77% alcool em volume, observadas no microsc6pio eletronico de
varredura (figura 3.18 - 3.19).

Empregando-se o procedimento sugerido por Matsubaraz, podemos obter
correlagdes entre parametros de solidificago e microestruturais. Determinou-se, por

derivagdo da equagdo obtida acima, a equagdo da velocidade de solidificaggo:
VS =10,76 . t°**

VS - Velocidade de solidificagdo, mm/s

t - Tempo, s.

As velocidades de solidificagdo correspondentes as 4 posigdes instrumentadas,
calculadas por esta equagio, sdo apresentadas na tabela IV. Esta tabela apresenta
também os resultados das medidas dos didmetros das células eutéticas para as mesmas
posigses.

A figura 3.20 mostra graficamente a relagio entre tamanho de células e
velocidade de solidificagdo. As figuras 3.18 e 3.19 mostram a variagio da

microestrutura do ferro fundido com a posi¢io (o aumento da velocidade de
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solidificagdo), em fotos obtidas por microscopia eletronica de varredura., podendo-se
notar a diminui¢do do tamanho e o aumento do nimero das células eutéticas, além de
um refino geral na microestrutura, para posi¢des mais proximas da base.

Tabela IV- Velocidades de solidificagdo (VS) e didmetros médios de células eutéticas

(DCE)

POSICAO| VS, cm/min | DCE, mm/1000
1 1,63 22
2 1,31 26
3 1,05 44
4 0,9 53

Na figura 3.20 aparecem os resultados da literatura!! para a liga hipoeutética
com 15% de cromo; cuja microestrutura € semelhante a da liga utilizada no presente
trabatho. Pode-se verificar que a tendéncia observada no presente trabalho é
compativel com a obtida por Matsubara!!.

A diminui¢do do didmetro da célula eutética com o aumento da velocidade de
solidificagdo (figura 3.20) torna-se gradualmente menos acentuada. Isto indica que
apesar das velocidades de nucleagdo e crescimento, serem ambas favorecidas por um
maior superresfriamento (maior velocidade de resfriamento), a velocidade de
crescimento € acelerada em relagdo a de nucleagdo. Assim, em velocidades crescentes
de resfriamento, a intensa nucle¢do vai perdendo lugar para o crescimento cada vez

mais rapido.
3.9.6 - ENSAIOS L, M e N - RESULTADOS - DISCUSSAO.

Foram realizados uma nova bateria de ensaios utilizando o mesmo
procedimento anterior, com uma liga de teor de cromo mais elevado (tabela II), a fim

de se estudar o comportamento do dispositivo com outra liga, comparando os
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parimetros de solidificagdo e microestrutura correspondentes, com a literatura,
assegurando assim, confianga aos resultados obtidos através do dispositivo.

Utilizou-se, entretanto, no lugar do Ferrux-101 agregado na parede do molde,
uma luva exotérmica, denominada Kalmex 2000, da FOSECO, que foi ajustada na
parede intema do molde, de maneira semelhante i camada de exotérmica
anteriormente utilizada. Esta modificagdo foi realizada com o intuito de eliminar a
possivel interferéncia do p6 agregado por compactagdo que pode ser erodido da
parede do molde durante o vazamento, gerando sitios de nucleagdo, ou inclusdes
interferentes do processo de solidificaggo.

A utilizagdo da luva que possui um poder exotérmico maior que o antigo
revestimento exotérmico (Ferrux-101) também favorece uma solidificagio mais lenta,
e uma melhor isolagdo lateral, favorecendo a direcionalidade do gradiente térmico, e a
formagdo de uma zona colunar orientada maior.

Foram instrumentadas apenas trés posi¢des, a 14, 33 e 53 mm da base
refrigerada, pois o comportamento do dispositivo j4 estava bem conhecido. As curvas
obtidas foram semelhantes as do ensaio anterior, tanto em comportamento como em
reprodutibilidade, a menos do fato que foi possivel registrar o momento que o liquido
estava sendo aquecido pela forte reagdo da luva (figura 3.21).

As curvas foram estudadas utilizando 0 mesmo procedimento anterior, porém
como era esperado revelaram uma solidificagdo mais lenta. A solidificagdo mais lenta
promoveu uma outra relagdo entre altura solidificada e tempo transcorrido,
verificando-se um amortecimento mais rapido do efeito da coquilha. Disso resultou a

equagdo:
H=-48,58 + 12,19. t \*

H - altura da posigio ja solidificada, mm.

t - tempo transcorrido desde o vazamento, s.



Derivando-se, conforme procedimento utilizado anteriormente, obtém-se a

expressdo para velocidade de solidificagdo:

VS =4,06. t*°

VS - Velocidade de solidificagdo, mm/s

t - Tempo, s.

Conclui-se que variando-se o exotérmico, é possivel aumentar ou diminuir a
velocidade de solidificagdo das posigdes instrumentadas no dispositivo para a liga em
questdo, o que aumenta a flexibilidade do dispositivo, permitindo, em conjunto com
outras variaveis de fundi¢do, uma boa adequagio as condigdes reais de solidificagdo
de pegas e 4 liga utilizada.

A liga utilizada teve sua composi¢do quimica analisada conforme resultado
descrito na tabela II e apresentou uma microestrutura eutética. Os exames
micrograficos foram feitos em corpos de prova obtidos em segdes transversais do
tarugo. Foi realizado o mesmo tratamento metalografico quantitativo anterior,
produzindo-se 12 fotos para contagem em trés posi¢des bem determinadas (figura
3.22 ¢ 3.23), contando-se de 50 a 100 col6nias por amostra.

As coldnias eutéticas apresentaram-se maiores que as do ensaio anterior para
uma mesma velocidade de solidificag3o. Este fato esta relacionado ao fato da liga ser
eutética e ndo apresentar fase primaria que auxilia a nucleagio e limita o crescimento
do eutético, reduzindo, em média o didmetro da colénia.

O resultado ¢ mostrado na tabela V, onde se observa a relagio entre
pardmetros de solidificagdo e microestrutra como obtido na tabela IV, para a liga com
cromo mais baixo. Foi obtida também uma macrografia na segio longitudinal do
molde, revelando a intensa zona colunar formada até quase a superficie, semelhante a

obtida anteriormente.
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Tabela V - Velocidades de solidificagdo (VS) e didmetros médios de células eutéticas

(DCE)

POSIGCAO (mm) | VS, cm/min| DCE, mm/1000

11 1,02 50
31 0,57 130
44 0,42 220

Tragando-se um grafico semelhante ao obtido no ensaio anterior (figura 3.24),
podemos avaliar novamente a qualidade dos resultados obtidos com o dispositivo
através da comparag3o com a literaturall.

Observa-se, novamente, o comportamento de refino em fungio da velocidade
de solidificagdo descrito anteriormente, comprovando que o didmetro de célula eutética
nio reduz de modo diretamente proporcional ao aumento da velocidade de

solidificagdo e sim descreve uma fungio exponencial!!,
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4 - CONCLUSOES.

Pode-se concluir que:

- O projeto alcangou seus objetivos, uma vez que foi desenvolvido um
dispositivo que permite obter uma zona de grios colunares, direcionalmente
solidificados, extraindo-se pardmentros de solidificagdo para quaisquer posigdes desta
zona colunar.

- O dispositivo de solidificagdo direcional desenvolvido fornece resultados de
anélise térmica com boa reprodutibilidade, permitindo a determinagio do tempo para
solidificagdo em cada posigdo instrumentada.

- A faixa de velocidades em que o dispositivo opera é fungio do tipo de
exotérmico utilizado, da temperatura de vazamento, da altura do molde e da liga
utilizada. Temperaturas de vazamento e moldes maiores, bem como exotérmicos mais
fortes, implicam em velocidades mais lentas. Estes pardmetros podem ser trabalhados
com facilidade, ampliando a gama de utilizagio do dispositivo.

- Obteve-se equagdes correlacionando a velocidade de solidificagio com a
distdncia em relagdo a base refrigerada do corpo de prova. A faixa de velocidades
obtida nos experimentos, da posi¢do 0, na base, até a posigdo de 6 cm, foi de 2,5 a 0,3
cm/min.

- Mostrou-se o efeito de velocidades de solidificagdo entre 0,4 € 1,6 cm/min
sobre o didmetro das células eutéticas de ferros fundidos hipoeutético com 13.9%Cr -
3,5%C e eutético com 22,4%Cr - 3,1%C.

- Comprovou-se o efeito causado por velocidades de solidificagio crescentes e

pela presenca de fase primaria quanto ao refino microestrutural de ligas de FFBAC.,
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ANEXO I

O hardware para aquisi¢io consiste em uma placa analdgica-digital, modelo
AD-03 da MOLDAGO LTDA.,, um microcomputador PC - AT 286, e um cartio
adaptador da placa a ser encaixado no slot do microcomputador.

A placa analdgica-digital teve que sofrer modificagdes, sugeridas em se
manual, para aumento de ganho e elimina¢do dos ruidos que impossibilitavam sua
utilizagdo na faixa de voltagem dos termopares. A placa foi implementada com um
filtro e um amplificador extra que permitiu um ganho de até 250 vezes, com
interferéncia minima, nos sinais emitidos pelos termopares.

A placa de 12 bits, dispde de 4096 (212) niveis digitais e portanto converte a
tensdo recebida dos termopares em um destes niveis representados por nimeros de 0
a 4095. A tensdo maxima que a placa pode receber é 5 volts, e portanto, se nio
houver amplificagdo de sinal, cada nivel digital correspondera a uma tensio de 1,2
milivolts (5/4095), ou seja qualquer tensdo lida pelo termopar tera a imprecisio de
cerca de 0.6 milivolts.

Porém o sinal ¢ previamente amplificado de forma que a maxima tensio
permitida para o termopar equivale a cinco volts na saida do amplificador, entio
temos diferentes ganhos em fungdo do tipo de termopar e um imprecisio minima
equivalente a incerteza de dois graus. ,

A leitura dos dados ¢ feita através do comando port(enderego):=canal, ou
seja, € acionado um nivel de digitalizagio correspondente a tensdo recebida no canal
selecionado (por programa).

A conversdo dos dados ¢ feita em duas etapas. Na primeira converte-se os
sinais digitais em tens3o via uma fungdo descrita numa parte do programa denominada
calibragdo e depois ocorre a conversio de tensio em temperatura através das
equagdes de conversdo para termopares tipo K, S ou B.

A calibragdo € realizada injetando-se tensdes na faixa de tensdes do termopar

a ser utilizado que sdo corrigidas com um multimetro descrevendo-se uma fungio por
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regressdo linear, para conversio dos niveis de digitalizagdo em valores da tensdo
injetada ou emitida por termopares.

As equagdes para conversio de tensio em temperatura s3o inversas, ou seja,
tensdo em fungdo da temperatura e chegam a exponencialidade de grau oito, desta
forma foi necessirio empregar o método numérico iterativo de Newton para se

efetuar tal conversio.
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Figura 3.1 - Esquema do dispositivo 1.



Figura 3.2 - Macrografia de aluminio solidificada direcionalmente, etapa 1.



150

PO EXOTERM ICO

-
LR Y
Vel

b5 // MOLDE CERAMICO

[ CAPILAR DE QURTZO

/

> el

SISTEMA DE
AQUISIGAD

Figura 3.3 - Esquema do dispositivo 2.
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Figura 3. 4 - Comparagio entre perda térmica de vermiculita e 13-de-vidro

compactada.
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Figura 3.5 - Curvas de resfriamento da liga-hipoeutética - Etapa 2.
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Figura 3.6 - Curva de resfriamento da liga eutética - etapa 2.
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Figura 3.7 - Esquema simplificado do forno - Etapa 3.



Figura 3.8 - Aparato do forno desenvolvido.
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Figura 3.9 - Dispositivo da etapa 4 apds o vazamento.
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Figura 3.10 - Esquema e foto do dispositivo desenvolvido e que foi utilizado para

realizagio de ensaios sistematicos - Etapa 5.
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Figura 3.11 - Curvas de resfriamento da corrida A - Etapa 5.
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Figura 3.12 - Curva de resfriamento da corrida B - Etapa 5.
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Figura 3.14 - Curvas de resfriamento tipicas, obtida nos ensaios de Ha K - Etapa §.
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Figura 3.15 - Altura solidificada a partir da base versus tempo de solidificagdo para os
ensaios de Ha K - Etapa 5.
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Figura 3.22 - Microestrutura tipica obtida a 11 mm da base refrigerada nos ensaios de L a
N, com aumento de 500x.

Figura 3.23 - Microestrutura tipica obtida a 31 mm da base refrigerada nos ensaios de L a
N, com aumento de 400x.
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Figura 3.16 - Comparagdo das curvas dos ensaios de Ha K para a posigdo 2 - Etapa 5.
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Figura 3.17 - Macroestrutura do ensaio K, tipicamente obtida nos ensaios da etapa 5.
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Figura 3.18 - Microestrutura tipica da posi¢do 1 dos ensaios de H a K, obtida em MEV com
aumento de S00x.
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Figura 3.19 - Microestrutura tipica da posigio 3 dos ensaios de H a K, obtida em MEV com
aumento de 500x.



Figura 3.13 - Relagdio obtida entre distancia percorrida pela frente de solidificagio e

raiz do tempo - Etapa 5.
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" RESULT. EXPERIMENTAIS (Liga-14%Cr) & RESULT, MATSUBARA (Ligar15%Cr)
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Figura 3.20 - Tamanho de céllas eutéticas versus velocidade de solidificagdo-liga
hipoeutética 14%Cr - ensaios Ha K.
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Figura 3.21 - Detalhe das curvas de resfriamento tipicamente obtidas nos ensaios de L a M.
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Figura 3.24 - Variagdo do didmetro de célula eutética, em fungio da velocidade de
resfriamento, para a liga eutética de teor de cromo mais elevado (ensaios LaN)e
comparagdo dos resultados com a liga hipoeutética dos ensaios de H a K.




