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RESUMO

VIEIRA LANTMANN, Rafael. RESISTENCIA AO DESGASTE POR FRICCAO
CICLICA DE LIGAS AI-Cu-Cr COM DIFERENTES TEORES DE Cu E Cr
SOLIDIFICADAS UNIDIRECIONALMENTE. Porto Alegre. 2023. Dissertacado de
Mestrado. Programa de Pds-Graduacdo em Engenharia e Tecnologia de Materiais,
PONTIFICIA UNIVERSIDADE CATOLICA DO RIO GRANDE DO SUL.

As ligas de aluminio contendo elementos de liga de metais de transi¢do tém atraido o
interesse de pesquisadores. O efeito das adi¢cdes de Cr de 0,25 e 0,50% no pefrfil
térmico, microestrutura, dureza e resposta ao desgaste por deslizamento linear
alternativo de ligas Al-Cu hipoeutéticas fundidas com 2,5; 3,5; 4,5% Cu (% em peso)
foi investigado. As ligas binarias Al-Cu e ternarias Al-Cu-Cr foram solidificadas
direcionalmente sob condicfes de transferéncia de calor em estado néo estacionario
ascendente usando um aparelho de solidificagdo dedicado. A analise térmica com
base na analise térmica diferencial (DTA) e perfis de curva de resfriamento foi
realizada para determinar parametros térmicos de solidificacdo, como temperatura de
Liquidus (TL), entalpia de transformacéo (AH) e taxa de resfriamento de liquido (Tv).
Amostras extraidas dos lingotes solidificados foram submetidas a analise por
microscopia optica, medicado de dureza e teste de desgaste por deslizamento linear
usando um equipamento reciproco de alta frequéncia (HFRR). Os resultados
mostraram uma diminuicdo da temperatura de inicio da solidificagéo (TL) e da entalpia
de transformacao (AH) quando ambos os teores de Cu e Cr da liga aumentaram, com
maior influénciado Cu. A adicdo de Cu diminuiu as taxas de resfriamento, enquanto
0 aumento da concentracédo de Cr na liga apresentou um comportamento oposto,
aumentando as taxas de resfriamento. O refinamento do espacamento dos bracos
dendriticos primarios (A1), como consequénciado aumento dos elementos de liga e
das taxas de resfriamento da solidificagdo, aumentou a dureza das ligas, com o valor
maximo de 58 HB na liga ternaria Al-4.5Cu-0,50Cr. Os testes de desgaste indicaram
uma melhor resposta ao desgaste associado ao refinamento da microestrutura para
as ligas com 2,5% Cu, para ambos os teores de Cr, um comportamento quase
constante para as ligas com 3,5% Cu, e um desempenho oposto para as ligas com
45% Cu ligas que apresentaram melhor resisténcia ao desgaste com o
engrossamento do A1 e com 0 aumento da quantidade do microconstituinte eutético.
Palavras-chave: Ligas hipoeutéticas Al-Cu-Cr; solidificac@o; Microestrutura; dureza,
desgaste por deslizamento.



ABSTRACT

VIEIRA LANTMANN, Rafael. FRETTING WEAR RESISTANCE OF
UNIDIRECTIONALLY SOLIDIEF Al-Cu-Cr ALLOYS WITH DIFFERENT Cu AND Cr
CONTENTS. Porto Alegre. 2023. Master Dissertation. Graduation Program of
Materials Engineering and Technology, PONTIFICAL CATHOLIC UNIVERSITY OF
RIO GRANDE DO SUL.

Aluminum alloys containing transition metal alloying elements have attracted interest
from researchers. The effect of Cr additions of 0.25 and 0.50% on the thermal profile,
micro-structure, hardness, and linear reciprocating sliding wear response of as-cast
hypoeutectic Al-Cu alloys with 2.5; 3.5; 4.5% Cu (wt.%) was investigated. The binary
Al-Cu and ternary Al-Cu-Cr alloys were directionally solidified under upward non-
steady state heat transfer conditions using a dedicated solidification apparatus.
Thermal analysis based on differential thermal analysis (DTA) and cooling curve
profileswas performed to determine solidification thermal parameters such as Liquidus
temperature (TL), transformation enthalpy (AH), and liquid cooling rate (TL). Samples
extracted from the solidified ingots were submitted to optical microscopy, hardness
measurement and linear reciprocating sliding wear test using a high-frequency
reciprocating rig (HFRR). The results showed a decrease at the beginning of
solidification (TL) and of the transformation enthalpy (AH) when both alloy Cu and Cr
contentsincreased, with a higherinfluence of Cu. The addition of Cu decreased cooling
rates, whereastheincreaseinthe alloy Cr concentration showed an opposite behavior,
increasing cooling rates. The refinement of the primary dendrite arm spacing (A1), as a
consequence of the increase in alloying elements and solidification cooling rates,
enhanced the hardness of the alloys, with the maximum value of 58 HB in the ternary
Al-4.5Cu-0.50Cr alloy. The wear tests indicated a better response to wear associated
with microstructure re-finement for the alloys with 2.5% Cu, for both Cr contents, an
almost constantbehavior forthe 3.5% Cu alloys, and an opposite performance for the
alloys with 4.5% Cu alloys that showed better wear resistance with coarsening of the
A1 and with the increase in the amount of the eutectic micro-constituent.

Keywords: Hypoeutectic Al-Cu-Cr alloys; solidification; microstructure; hardness,
sliding wear.
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1. INTRODUGAO

A preocupacao diante de questbes relacionadas ao meio ambiente e ao
desenvolvimento sustentavel tem sido cada vez mais repercutida de maneira
incessante por todo planeta. Os movimentos, encontros e projetos em todo o mundo
debatem e ambicionam por mudancas e planos para que o panorama mundial tenha
uma melhora significativa nos proximos anos. Podem ser citados, o Protocolo de
Quioto (Assinatura, 1997) e os Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel (ODS,
2015) como ag¢0des internacionais mais incisivas para o combate aos gases de efeito

estufa e promocao do desenvolvimento sustentavel.

Em relacdo as emissdes veiculares, um dos fatores mais relevantes € o
crescimento da frota mundial de veiculos. Segundo dados da U.S. Energy Information
Administration (EIA, 2021), a frota mundial de veiculos leves, que sdo meios de
transporte com peso bruto inferior a 3,85 ton, chegou a 1,31 bilhdes de veiculos e
esse numero deve crescer para cerca de 2,21 bilhdes até 2050 devido ao aumento da
atividade econdmica, crescimento populacional e expansao das op¢cdes de mobilidade
privadas. Considerando o significativo crescimento de vendas de veiculos elétricos, €
previsto que a frota mundial de veiculos leves a gasolina e a diesel tenha o seu apice
até o ano de 2038, perdendo parte do mercado para as novas tecnologias,
posteriormente. A Figura 1.1 ilustra o crescimento do uso de veiculos elétricos e
convencionais, comparando paises da Organizacdo para a Cooperacdo e

Desenvolvimento Econdmico (OCDE).
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Figura 1.1. Frota de veiculos leves no cenario internacional de energia 2021. Caso de Referéncia
(2010-2050) em bilhdes de veiculos.

16 Pico em 2038
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Fonte: Adaptado de EIA (2021).

As ligas de aluminio sdo amplamente utilizadas devido a este material possuir
baixa massa especifica (densidade) e ao mesmo tempo agregar uma relacdo de
resisténcia/peso semelhante ao dos acos estruturais de baixa liga. Essas
propriedades, combinadas com o fato deste elemento ser o terceiro em abundancia
na crosta terrestre, confere ao aluminio o material mais versatil da engenharia
moderna, segundo a Associacdo Brasileirado Aluminio (ABAL, 2020). Sabe-se que a
aplicacdo do aluminio esta distribuida em praticamente todas as categorias da

engenharia, e a Figura 1.2 apresenta essa distribuicédo.

Figura 1.2. Distribuicdo da utilizacdo de aluminio em segmentos da engenharia segundo a ABAL.

8,1%
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40,8%
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® Embalagens °m Transportes
Construgao Civil Cabos e componentes elétricos

= Bens duraveis ® Maquinarios

® Qutros

Fonte: Adaptado de ABAL (2022).
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Um dos motivos que tornam as ligas de aluminio tdo atraentes como materiais
de construcdo mecéanica € o fato do aluminio poder combinar-se com outros metais.
Por isso, € importante conhecer as vantagens e limitacdes de cada elemento de liga,
bem como a quantidade em peso na matriz de aluminio (ABAL, 2005). Conforme o
ASM Handbook, (1993), as principais ligas de aluminio contém cobre, magnésio,
silicio, manganés e zinco. A Figura 1.3 apresenta um esquema de combinacdes de
composi¢cbes quimicas, considerando as principais ligas binarias, ternarias e

quaternarias com estes elementos:

Figura 1.3. Combinac¢éo das principais ligas de aluminio.

Ligas
endureciveis
por

precipitaca

(trataveis

\
ter te)

Ligas para
fundica

Ligas
endureciveis
por
encruamento
(nao trataveis)

Fonte: Adaptado de ASM Handbook (1993).

No Brasil, 0 aluminio e suas ligas sao classificados segundo a norma técnica
NBR 6834:2000 da Associacao Brasileira de Normas Técnicas (ABNT). A referida
norma abrange sistemas de classificacdo das ligas trabalhaveis e de fundicao, e para

estas, dividindo-as em pecas, lingotes e de aluminio primario.

As propriedades mecéanicas, quimicas e fisicas de ligas de aluminio, de acordo
com o Metals Handbook Desk Edition (1998), estédo vinculadas as estruturasformadas
e as composi¢cbes quimicas. Com a finalidade de obter melhores resultados em
determinados parametros, como dureza e resisténcia mecanica, sao incorporados
elementos como o cobre (Cu), o cromo (Cr), o silicio (Si), o manganés (Mn), o zinco
(Zn) e o magnésio (Mg), possuindo, na sua maioria, adicdes de até 10% em massa.
Além disso, a presenca de impurezas acima de um determinado teor € indesejada,
geralmente inferiores a 0,15% em massa na composic¢ao da liga de aluminio, sendo o

ferro (Fe) a principal.
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Segundo Kaufman e Rooy (2004), dependendo da aplicacdo, o elemento mais
utilizado € o cobre, devido a obtencdo de melhores resultados em termos de
propriedades mecanicas, principalmente aumento de resisténcia mecanica e
tenacidade. Vista a grande utilizacao de ligas de aluminio-cobre na industria e, em
especial em diversos componentes da industria automotiva, € desenvolvido este
estudo cujo objetivo € analisar a resisténcia ao desgaste por friccdo ciclica ou
oscilatoria (fretting) de ligas solidificadas de Al-Cu-Cr com diferentes teores de Cu e
Cr. O equipamento a ser utilizado segue o padrédo conforme a norma ASTM G133
(Standard Test Method for Linearly Reciprocating Ball-on-Flat Sliding Wear).

Dessa forma, o presente trabalho serd estruturado da seguinte forma: No
Capitulo 1 apresenta-se uma breve introducao sobre o tema, o Capitulo 2 apresenta
0 objetivo geral da pesquisa, bom como os objetivos especificos. No Capitulo 3, é
apresentado o estado da arte em relagéo as influéncias do cobre e do cromo nas ligas,
ne, como 0s mecanismos para endurecimento das ligas. No Capitulo 4, apresentam-
se o0s procedimentos experimentais, bem como seus equipamentos, materiais,
métodos e procedimentos. No Capitulo 5, sdo apresentados os resultados prévios do
presente trabalho. No Capitulo 6 € apresentado o cronograma proposto e no Capitulo

7 as referéncias bibliograficas utilizadas na pesquisa.
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2. OBJETIVOS

O objetivo do presente trabalho foi avaliar a influéncia de diferentes teores de
cromo (Cr) na formacao estrutural e respostas as condi¢des de desgaste por friccao
ciclica “fretting” de ligas fundidas hipoeutéticas do sistema Aluminio-Cobre (Al-Cu)
solidificadas unidirecionalmente. Variagcées nos teores de Cu (2,5%, 3,5% e 4,5%) e
Cr (0,25% e 0,50%) foram investigadas visando estabelecer correlacbes entre

composicdes quimicas, microestruturas presentes e resisténcia ao desgaste.

2.1. Objetivos Especificos

Para o trabalho, foram determinados os seguintes objetivos especificos:

« Solidificar unidirecionalmente lingotes das ligas com diferentes percentuaisde Cu e
de Cr para determinacao dos parametros térmicos de solidificagcdo como as taxas

de resfriamento (T);

» Analisar os efeitos das relacdes Cu-Cr na formacdo microestrutural das ligas
solidificadas;

 Avaliar as respostas ao desgaste por friccdo ciclica por meio da realizacdo de
ensaios padronizados em equipamento HFRR (High Frequency Reciprocating

Rig);

 Correlacionar as composi¢des quimicas, condi¢cdes de solidificacdo, estruturas

formadas e respostas ao desgaste por “fretting”.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Consideracdes Iniciais

Na engenharia de materiais e/ou metalurgia sdo aplicados grandes esforgos e
tempo para analisar, qualificar,compreendere otimizar as propriedades dos materiais
e Sseus comportamentos, sejam nas caracteristicas mecanicas, elétricas, quimicas,
Opticas ou magnéticas. No que tange o assunto de materiais comercialmente puros,
as informacdes sao ricas, embora ainda se disponha muito para se descobrir e
desenvolver. Entretanto, em ligas metélicas, essas propriedades podem variar em
funcdo do processo de fabricagcdo e da quantidade de soluto(s), bem como a
distribuicdo na matriz, fases presentes, suas quantidades e morfologia, presenca de
impurezas e defeitos cristalinos, entre outros (SANTOS et. al, 2012, QIN et al, 2022,
ZHAO et al 2022, LI et al 2022).

O aluminio é um dos metais mais utilizados em engenharia, devido a excelente
relacdo peso-resisténcia mecéanica, além do baixo ponto de fusdo de 660°C, o que é
relativamente baixo comparado ao do a¢o, que é da ordem de 1570°C, e peso
especifico de 2700 kg/m3, aproximadamente 35% do peso do aco e 30% do peso do
cobre, sendo muito utilizado na industria de transportes, devido ao baixo consumo de
combustivel, menor desgaste, mais eficiéncia e capacidade de carga. Além disso, € 0
metal mais reciclado devido, principalmente, as suas propriedades que permitem que
ele seja reutilizado inameras vezes sem perder suas caracteristicas fisico-quimicas,
pelo valor econémico atrativo e pela disponibilidade (ABAL, 2023). Também é um
excelente material para transmissdo de energia elétrica ou térmica. Em relacdo a
conducao elétrica do aluminio, equipara-se a 60% a do cobre (material referéncia),
que, no entanto, € duas vezes mais pesado e caro. Por isso, o aluminio € muito
utilizado pelo setor de fios e cabos. Emrelacédo a conducédotérmica, o aluminio é muito

utilizado em trocadores e dissipadores de calor nas industrias alimenticia,
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automobilistica, quimica, aeronautica, petrolifera, dentre outras. Para as embalagens
e utensiliosdomeésticos, essa caracteristica confere ao aluminioa condigdode melhor
condutortérmico, o0 que para a utilizacdo em ambientes de cozinha € extremamente
importante (ABAL, 2023)

O aluminio puro possui uma alta ductilidade, e pode ser trabalhado de forma a
aumentar sua resisténcia mecanica. Com uma resisténcia a tracdo de 90 MPa, por
meio do trabalho a frio, essa propriedade pode ser praticamente dobrada. Quando
adicionado elementos de liga, potencializa-se os valores de resisténcia mecanica,
comparaveis em algunscasos a de acos baixo liga, permitindo seu usoem estruturas,
com excelente comportamento mecanico, como em veiculos, avides e trens (ABAL,
2023). Todas essas caracteristicas apresentadas conferem ao aluminio uma extrema
versatilidade. Na maioria das aplica¢des, duas ou mais destas estdo combinadas, por
exemplo: baixo peso aliado com resisténcia mecénica; alta resisténcia a corrosao e
elevada condutibilidade térmica. As propriedades fisicas dos trés metais mais
utilizados pela sociedade contemporanea estdo apresentadas na Tabela 3.1.
(ABAL,2023)

Tabela 3.1. Propriedades fisica dos materiais mais utilizados pela sociedade contemporéanea.

Propriedades fisicas Aluminio Ferro Cobre
Densidade (g/cm?) 2,70 7,86 8,96
Temperatura de fusado (°C) 660 1500 1083
Modulo de elasticidade (MPa) 70000 205000 110000
Coeficiente de dilatagéo térmica (L/°C); 23.10-6 11,7.106 | 16,5.10-6
Condutibilidade térmica a 25°C (Cal/cm/°C) 0,53 0,12 0,94
Condutibilidade elétrica (%IACS) 61 14,5 100

Fonte: Adaptado de ABAL (2023).

As ligas de aluminio dividem-se em ligas conformadas e fundidas, onde cada
grupo pode ser dividido em trataveis e néao trataveis termicamente, conforme a
Aluminum Association (AA) utilizando codigos numéricos que identificam a classe,
principal elemento de liga e modificagbes dentro da classe. O subgrupo das ligas ndo

trataveis termicamente tem suas propriedades alteradas apenas por trabalho a frio ou
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encruamento. O principal tratamento térmico consiste em “solubilizagdo” seguida de
“endurecimento por precipitagao”. O principio consiste em promover-se a solucdo de
fases duras e posteriormente precipita-las (CHIAVERINI,1978). Quando o aluminio
fundido se solidifica, alguns dos elementos quimicos dissolvidos podem ser retidos
em solucdosdlida, fazendo com que a estrutura atbmica do metal se torne mais rigida.
O Quadro 3.1, ilustra as principais séries das ligas de fundi¢do de aluminio, enquanto
a Tabela 3.2 apresenta os limites de composicao quimica das ligas da série 2XX.X
pela ASTM B108 (Standard Specification for Aluminum-Alloy Permanent Mold
Castings).

Quadro 3.1. Principais ligas de aluminio para fundic&o.

Série IXX.X Aluminio n3o ligado, com pureza de no minimo 99,0% de aluminio
(comercialmente puro);

Série 2XX.X Este tipo de liga possui o cobre como componente majoritario (Al-
Cu), mas outro componente da liga pode ser especificado.

Serie 3XX.X Possuem o silicio como componente principal, e outros
componentes como o magnésio e o cobre.

Serie 4XX.X Ligas em que o silicio é o principal elemento.

Série 5XX.X Possuem o magnésio como componente principal (Al-Mg).

Série 6XX.X N3o sdo utilizadas comercialmente.

Série 7XX.X Possui como componente principal o zinco (Al-Zn), com adi¢3o de

cobre, magnésio, cromo, manganés, ou combinagao destes
elementos na liga.

Série 8XX.X Possui como elemento principal da liga o estanho (Al-Sn).

Fonte: Adaptado de ABAL (2022).
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Tabela 3.2. Limites de composicao quimica e demais elementos para algumas ligas de Al-Cu fundidas

(% em massa).

Liga | Cu Mg Si Fe Zn Outros Aluminio
201.0 4,60 0,35 0,10 0,15 - 0,7 Ag; 0,35 Mn Restante
202.0 4,60 0,35 0,10 0,15 - 0,7 Ag; 0,4Cr; 0,5 Mn Restante
204.0 4,60 0,25 0,20 0,35 - - Restante
206.0 4,60 0,25 0,25 0,15 - 0,35 Mn Restante
208,0 4,00 0,10 0,10 1,20 1 - Restante
242.0 4,00 1,50 0,70 1,00 0,35 2,0 Ni Restante
243.0 4,00 2,00 0,35 0,40 - 0,3 Mn; 2,1 Ni; 0,3 Cr Restante
249.0 4,20 0,40 0,05 0,10 3 0,4 Mn Restante
295.0 4,50 - 1,10 1,00 - - Restante

Fonte: Adaptado de ASTM (2022).

3.2. Influéncia do Cobre como Elemento de Liga

Descoberta noinicio do século XX por Alfred Wilm, metallrgico aleméo, a liga
Al-4%Cu-0,5%Mg-0,7%Mn ficou conhecida como Duralumin ou Duraluminio, na qual
descobriu-se o fenébmeno de endurecimento por precipitacdo. Na atualidade, o termo
refere-se principalmente as ligas de aluminio e cobre, designadas como a série 2000
pelo International Alloy Designation System (IADS), como as ligas2014 e 2024 usadas
nafabricacdo de aeronaves. As ligas do sistema Al-Cu sdo conhecidas como ligas da
série 2XXX (trabalhadas) e 2XX.X (fundidas) na classificacdo da Aluminum
Association e sdo as ligas de aluminio com o desenvolvimento mais antigo.
(HARDOIUN D, 2005)

Segundo Kaufman e Rooy (2004), as ligas supracitadas possuem, em
temperaturas altas, alta resisténcia e dureza. As ligas de aluminio mais
representativas possuiam até 10% de cobre (% em massa) e quando fundidas
apresentavam melhoras em termos de resisténcia e dureza. As ligas apresentando
percentuais entre 4 e 5% de Cu foram estudadas e desenvolvidas e a maioria delas
possuia quantidades diversas de magnésio. Quando combinadas as propriedades de
resisténcia mecanica e de ductilidade das ligas, séo esperados resultados melhores
de tenacidade. As ligas de aluminio contendo cobre sdo menos resistentes a corrosao,

sendo certas composicdes e condicbes do material suscetiveis a corrosdo por tensao.
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Segundo Ribeiro (2020), as ligas Al-Cu sado muito utilizadas em aplicacdes de
engenhariadevido as suas propriedades fisico-quimicas aprimoradas, como leveza,
alta resisténcia mecanica, condutividade térmica e elétrica, resisténcia a corrosédo e

viabilidade de fabricacao.

De acordo com Yan (2013), a resisténcia mecanica de uma liga esta
diretamente ligada ao numero e as condi¢cdes de movimentacéo das discordancias
presentes. A fim de restringir a movimentagdo das discordancias, utiliza-se da
formacdo de tensdes internas contrarias ao deslocamento destas. Assim, pode-se
dispor de obstaculos, dificultando o deslizamento dos planos cristalograficos durante
deformacédo plastica. Conforme o autor, os trés mecanismos de aumento de
resisténcia mecanica nas ligas de aluminio sdo o fortalecimento pela reducao do
tamanho de grao cristalino, pela formacéo de soluc¢fes sélidas e pela presenca de
particulas precipitadas. Ainda conforme Yan (2013), alguns modelos atribuem o
endurecimento por precipitacdo a empilhamentos de discordancias nas regides de
contornos de gréo, o que leva a uma concentracdo de tensdo no contorno, e
potencializacéo da dificuldade de deslizamento dos planos cristalinos em funcao de
tensOes externas aplicadas. A lei de Hall-Petch € uma relacéo entre a tensao a partir
da qual um material policristalino sofre deformacéo pléstica e o tamanho de seus
grios, e foi determinada experimentalmente para prever este comportamento. A
medida que a concentracdo de tensdo aumenta para um nivel critico, 0 escoamento
comeca no grdo adjacente. Em geral, graos grandes tém menos discordancias
empilhadas em seus contornos, e consequentemente, menor resisténcia mecanica, e

vice-versa.

De acordo com Hatch (1984), o cobre é um importante elemento de liga no
aluminio, com concentracdes entre 1% e 10%, devido ao fato de apresentar boa
solubilidade e provocar o aumento de resisténciamecanica por solugédo soélida. Assim,
a utilizacdo de cobre torna-se comum em ligas comerciais de aluminio. Quando
adicionado em pequenas quantidades, inferiores a 0,35%, o0 cobre promove o
aumento da temperatura de recristalizacéo. A Figura 3.1 ilustra o diagrama de fases

parcial do sistema Al-Cu.
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Figura 3.1. Diagrama de fases parcial do sistema Al-Cu.
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Fonte: Adaptado de Ringer, Hono (2000).

Conforme investigado por RIBEIRO (2015), o processo de envelhecimento tem
como objetivo obter a precipitacdo controlada da fase endurecedora na matriz
previamente solubilizada, onde a relagcéo entre temperatura e tempo tendem a formar
a fase 6 (CuAl2), melhorando a resisténcia do material. Em relacdo a formacgao
microestrutural, o autor péde observar que a medida que o teor de cobre aumentou,
menos espacadas ficaram as dendritas primarias e secundarias e diminuiu as taxas
de resfriamento, conforme ilustrado pela Figura 3.2. E citada também a importancia
de observar que a dureza diminuia medida que o espacamento dendritico secundario

aumentou. Logo, quando observado um menor espagamento dendritico secundario,
maior foi a dureza.
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Figura 3.2. Microestruturas de ligas Al-Cu, identificando os espacamentos dendriticos primarios e

secundérios nas sessdes longitudinais e transversais.
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Fonte: Adaptado de Ribeiro (2015).

3.3. Influéncia do Cromo como Elemento de Liga

Segundo Murray (1998), com a finalidade de favorecer a recristalizacdo e
preveniro crescimento de gréo, sao adicionadas pequenas quantidades de cromo as
ligas comerciais de aluminio,sendoa fracdo de cromo inferiorao limite de solubilidade
na matriz da liga, visto que o excesso em relacao ao limite pode causar a formagéao
de Al7Cr. Segundo Davis (2001), particulas primarias grossas de Al7Cr séo prejudiciais

a ductilidade, fadiga e fratura.

Conforme relatado por Kashkarov (2017), a solubilidade solida maxima do
cromo no aluminioa 661,4 °C & de 0,79% em massa. A variacdo da solubilidade dos
principais elementos de liga de aluminio em funcdo da temperatura pode ser

visualizada na Figura 3.3.
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Figura 3.3. Solubilidade em relacédo a temperatura para os elementos de liga mais utilizados com o

aluminio.
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Fonte: Autor, adaptado do Metals Handbook Desk Edition (1998).

Na Figura 3.3, pode-se observar que o0 magnésio e 0 zinco apresentam uma
solubilidade no aluminio bem superiores ao cromo, manganés, silicio e ao cobre. Por
outro lado, percebe-se a relagéo entre solubilidade e temperatura, sendo os elementos

mais sollveis com temperaturas menores.

O cromo normalmente forma o composto Al7Cr, que apresenta solubilidade em
estado sélido extremamente limitada e, portanto, é Util para suprimir tendéncias de
crescimento de grdos. Alémdisso, melhora a resisténcia a corrosdo em certas ligas e
aumenta a sensibilidade a ttmpera em concentracdes mais altas, segundo Kaufman
(2004).

No diagrama de fases Al-Cr, qguando em quantidades entre 0,4% e 0,7% de
cromo, o constituinte correspondente a férmula Al7Cr reage periteticamente para
formar a solucéo sélidarica em aluminio. A Figura 3.4 ilustra a regido rica em aluminio

do diagrama de fases Al-Cr.
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Figura 3.4. Detalhe da regido rica em aluminio do diagrama de fases Al-Cr.
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Fonte: Adaptado de Tiryakioglu e Staley (2003).

Aranda e outros (2019) analisaram o efeito da adicéo de 1,0, 3,0 e 5,0% em
massa de Cr auma ligade composi¢cao nominal Al-20%Si-5%Fe e demonstraram que
0 aumento gradual do percentual de cromo na liga tende a aumentar sua dureza,
partindo de 106 £ 7 HV na liga de composi¢cdo nominal, para 124 HV com 1% de
cromo, 150 HV com 3% de cromo, e 220 £ 18 HV naliga Al-20%Si-5%Fe-5%Cr. A
adicdo de cromo impediu o crescimento do intermetalico AlsFeSiz e formou a fase
predominante na microestrutura da liga, 0-CrFe, de dureza elevada em formato de
dendritas.

Prach e outros (2019) analisaram o efeito da adi¢ao de 0,1% e 0,2% de cromo
em ligas fundidas por die casting de Al-Mg-Si-Mn, por meio de analises de dureza
Brinell e ensaios de tracdo para determinar a tensdo de escoamento, limite de
resisténciaa tracdo e alongamento. A adi¢do de 0,2% de cromo ocasionou aformacéao
da fase Al7Cr de formato irregular em bloco, com tamanhos de 6 a 28 pm. A adigao
de cromo produziu um aumento consideravel de dureza Brinell e tensdo de
escoamento, um aumento ndo significante de 5% de resisténcia a tracdo, mas reduziu
o alongamento das ligas, em parte pela concentracdo de tensdes gerada na fase
Al7Cr. Medi¢des de nanodureza da matriz Al-a demonstraram que os valores de
dureza ndo dependem da quantidade de adicao, sendo 0,1% em peso de cromo o

suficiente para enriquecer a solucao sélida.
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Ravikumar, Sellamuthu e Saravanan (2016) examinaram o efeito da adicao de
cromo a ligas Al-Cu em algumas propriedades mecanicas. De acordo com o estudo,
a adicdo de cromo a ligas de aluminio ndo havia sido estudada por muitos autores até
2016, e a adicdo de cromo a ligas Al-Cu ndo havia sido estudada ainda. O estudo
comparou uma liga base Al-4,5%Cu com outras trés ligas de contetdo crescente de
cromo, 0,1%Cr, 1%Cr e 2%Cr, através de analises da microestrutura, microdureza e
resisténcia a tracdo. Para realizacdo dos testes de tracdo e microdureza, as amostras
foram solubilizadas a 540 °C por 4 horas e, posteriormente, feito o envelhecimento a
170 °C por 17 e 20 horas. As ligas com 1% e 2% cromo apresentaram 0S menores
valores de dureza no estado fundido comparadas as outras. As quatro ligas resultaram
no aumento de suas durezas de forma semelhante apés tratamento de solubilizacéo
e envelhecimento de 17h. A adicdo de 0,1% cromo a liga demonstrou efeito
significante, comparada as outras, na dureza dos estados fundido, solubilizado e
envelhecido por 17 horas, obtendo o efeito endurecedor com envelhecimento de 20h,
enquanto as outras ligas sofreram queda significativa. Segundo o estudo, o papel
desempenhado pelo cromo € consistente com o comportamento de fortalecedor de
solucdo sélida. A Figura 3.5 mostra a dependéncia da dureza das ligas com o teor de

cromo e tratamentos térmicos aplicados.

Figura 3.5. Variacdo da dureza Vickers com tratamento térmico e adicéo de Cr.
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Fonte: Adaptado de Ravikumar; Sellamuthu; Saravanan (2016).
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El-Nasser, Samy e Nassef (2007) examinaram o efeito da adicdo de 0,9% e
1,24% em peso de cromo a ligas Al-2,3%Cu na conformabilidade, microestrutura,
resisténcia ao desgaste e outras propriedades mecanicas. A liga Al-Cu e particulados
de Cr (p6és <150 pm) foram fundidos e solidificados rapidamente utilizando
solidificacdo em tubo de cobre. Foram produzidos cilindros de 35 mm de diametro e
300 mm de comprimento, que em seguida foram submetidos a temperatura de 500 °C
por 10 horase resfriados em solucéode gelo, alcool e sal. Os cilindrosforam usinados,
lixados e polidos para investigacao metalografica e medicao de dureza Brinell,usando
uma carga aplicada de 1000 kg e diametro de esfera de 10 mm por 30 segundos. O
didametro da impresséo foi medido usando um microscoépio. Testes de desgaste foram
realizados com aparato pino-disco a temperatura ambiente. Amostras cilindricas em
formato de pino, de 10 mm de diametro e 10mm comprimento, foram testadas contra
aco de dureza 70 HRC. Cada teste foi conduzido em uma faixa de desgaste nova. O
disco foi entao lixado para remover 150 um de cada lado e testes subsequentesforam
realizados. O desgaste foi calculado pela perda de peso da amostra, utilizando uma
balanca analdgica digital com precisdo de 0,005 g), com mudancas nos parametros
de desgaste, como pressao aplicada, de 0,4 MPa a 1,9 MPa, e velocidade rotacional

de 56 rpm a 140 rpm respectivamente.

O estudo de Ribeiro e outros (2020) investigou o efeito da adi¢cao de 0,25% e
0,50% (em massa) de cromo na evolugdo da solidificagdo, formacdo de
microestruturas, dureza e propriedades de tracdo de ligas Al-3,8%Cu-(Cr). Para a
realizacdo dos experimentos de solidificagdo, utilizou-se um molde vertical metalico
resfriado na base, permitindo a obtencao de lingotes solidificados sob condi¢des de
fluxo de calor transiente. As ligas Al-3,8%Cu foram preparadas usando aluminio puro
(99,8%Al-0,091%Fe-0,046%Si) e cobre eletrolitico de pureza maior que 99,99%,
fundidos a 750 °C durante 30 minutos utilizando um cadinho de carbeto de silicio em
um forno-poco resistivo e vazados em molde metalico de ferro fundido. As ligas Al-
Cu-Cr foram preparadas através da adicdo de cromo puro (99,7%Cr-0,10%Femax-
0,10Si%max-0,10%) em pequenosblocosnaliga Al-Cu fundidaa 900°C. As ligas foram
agitadas mecanicamente por, aproximadamente, trés horas, usandoumabarra de aco
inoxidavel revestida com nitreto de boro. Posteriormente, a temperatura foi reduzida
para 750°C e as ligas vazadas em molde cilindrico de ago SAE 1020 para analises

térmicas. Durante analise das curvas de resfriamento observou-se que o comeco da
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solidificacdo ocorria a temperaturas mais elevadas para as ligas que continham
cromo, se comparadas a liga base Al-3,8%Cu, pois a temperatura liquidus aumentou
de 645 °C na liga base para 652 °C e 679 °C nas ligas Al-3,8%Cu-0,25%Cr e Al-
3,8%Cu-0,50%Cr, respectivamente. Na analise da microestrutura, observou-se uma
microestrutura completamente celularem posicfes proximas a parte inferiordo lingote
da liga Al-3,8%Cu, e a transicdo celular-dendritica foi observada ocorrendo a 50 mm
da interface metal/molde sob uma taxa de resfriamento de 0,53 °C/s. Nas ligas
contendo cromo, a transicao celular-dendritica ocorreu a aproximadamente 30 mm da
interface, sob taxas de resfriamento de 0,92 °C/s e 1,18 °C/s para as ligas contendo
0,25%Cr e 0,50%Cr, respectivamente. Os autores observaram que as propriedades
termofisicas de ligas Al-Cu-Cr sdo escassas na literatura. Ao analisar os perfis de
dureza dos lingotes, os autores observaram aumentos de dureza de 3,9% e 10% para
as ligas com 0,25%Cr e 0,50%Cr, respectivamente, na posi¢do mais proxima da parte
inferiorresfriada do lingote, quando comparados ao lingote de liga base. Nas posi¢coes
mais proximas ao topo dos lingotes, o aumentofoi de 8,2% e 10,2%, respectivamente,
tornando evidente a dependéncia da dureza com a adicdo de cromo. Segundo os
autores, h& poucos relatos sobre efeitos da adi¢do de baixas quantidades de cromo
nadurezade ligas de aluminio. Foi concluido que a adicéo de 0,25%Cr e 0,50%Cr ao
lingote base Al-3,8%Cu permitiu o refinamento da microestrutura fundida em termos
de espacamento celular por conta das maiores taxas de resfriamento da solidificacéo,
assim como impediu a formacgao de compostos isolados Al-Fe e aumentou adureza e
resisténcia a tensdo, através do refinamento da microestrutura e formacdo de
precipitados. A Figura 3.6 mostra as microestruturas das se¢des longitudinais aolongo
dos comprimentos dos lingotes analisados.
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Figura 3.6. Microestruturas das sec¢8es longitudinais ao longo do comprimento dos lingotes de (a) Al-
3.8%Cu, (b) Al-3,8%Cu-0,25%Cr, (c) Al-3,8%Cu-0,5%Cr.

Fonte: Adaptado de Ribeiro e outros (2020).

3.4. Mecanismos da Endurecimento das Ligas de Al

Segundo Goncalves (2016), os maiores objetivos na fabricacdo das ligas de
aluminio € o aumento da resisténcia mecanica. Na maioria das vezes, a resisténcia
mecanica das ligas de aluminio pode ser aumentada por certos métodos, como:
endurecimento por solugdo sodlida; endurecimento pelo tamanho do gréo;
endurecimento por trabalho a frio ou deformacédo e endurecimento por precipitacéo.

Segundo Ribeiro (2020), com as adi¢des de 0,25Cr e 0,50Cr a liga base Al-
3,8Cu, permitiu-se refinar a microestrutura como fundido em termos de espagamento

celular, devido a maiores taxas de resfriamento de solidificacdo. Quando Cr foi
adicionadoaliga binariaAl-3,8Cu, Al,3CuFe e Al,CrCuFe, foram formados compostos
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intermetalicos e Al-Fe nao foi observada, indicando que mesmo baixas adicdes de Cr
pbde-se prevenira formacao de compostos de Al-Fe isolados. Também, observou-se
que a dureza e a resisténcia a tracao foram melhoradas com a adicédo de Cr devido
ao refinamento da microestrutura e formacdo de precipitados. Os resultados
experimentais permitiram obter equacfes empiricas relacionando o espacamento
celular, utilizando o modelo Hunt-Lu com ambos, a taxa de resfriamento de
solidificacdo e propriedades mecanicas (dureza e resisténcia a tracdo). Os resultados
calculados apresentaram discrepancia das observacbes experimentais para ligas

ternarias de AI-Cu—Cr.

Segundo Rondon (2011), o espacamento secundario interdendritico influencia
fortemente as propriedades mecéanicas das ligas de aluminio. Todavia, devido as
propriedades fisicas do aluminio, € dificil a eliminagéo de alguns defeitos, como certos
filmes de Oxido, microporosidades, macroporosidades proveniente dos gases e
inclusBes ndo metalicas, que influenciam as propriedades mecanicas. Em termos de
velocidade de resfriamento, microestrutura e propriedades mecanicas, diversos
autores e pesquisadores, apresentam reiteradamente uma relacédo direta entre a
velocidade de resfriamento e o espacamento interdendritico secundario para as ligas
de aluminio. A correlacdo entre espacamento secundario interdendritico, o0 tamanho
da porosidade e conseguinte as propriedades mecanicas também sao alvos de
constante pesquisas, Processos que possibilitam maiores velocidades de
resfriamento geram dendritas mais refinadas, que por suavez limitam o tamanho das
microporosidades que se acomodam entre suas dendritas. Em consequéncia desse
refinamento da microestrutura, sdo observadas sensiveis melhorias na tenséo de

ruptura e no alongamento.

Segundo Farias (2015), a técnicaunidirecional de solidificacdo € habitualmente
usada para a caracteriza¢cdo da microestrutura e macroestrutura além da analise de
segregacdo, podendo ser estudada de duas formas: em condi¢cbes estacionarias de
fluxode calor e em regime transitorio. Quando utilizadaas condi¢cdes estacionarias de
fluxo de calor permite-se a analise separada da influéncia de cada variavel, assim
torna-se possivel a diferenciacdo das relagbes quantitativas entre os aspectos da
microestrutura. Para o caso de regime transitorio, as estruturas e os parametros do

processo de solidificagdo podem ser correlacionados, utilizando variadas técnicas
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experimentais para o processo, como o dispositivo de solidificacdo unidirecional.
Certos fatores e eventos sdo essenciais para o proprio processo de solidificacdo de
um metal, onde ao fixar a composicdo quimica da liga, a microestrutura resultante sera
determinada pela dindmica do processo de solidificacdo, conforme elucidado pela
Figura 3.7.

Figura 3.7. Sequéncia de Fendmenos na Solidificagdo de uma liga metélica.

Metal Liquido
1
T
Nucleagao
Crescimento @
G & Composigdo Quimica
Velo:;dade Gradientes
Solidificagio  |cTMicos
Taxas de Resfriamento
I
Rejeicdo deSoluto
Morfologia da interface sélido/liquido
Mistura de soluto no sélido e no liquido
|
Estrutura Segregagao Defeiltos
| 1

Metal Solidificado - Produto Final

Fonte: Adaptado de Garcia (2007).

Segundo Rosa (2007), processos de solidificacao unidirecional podem sofrer
acao da conveccéo, e quando realizado na forma vertical ascendente, a conveccao
no liquido atua de maneira minimizada, ou inexiste se ndo houver gradientes de
concentracdo formadores de instabilidades. As propriedades mecéanicas de uma liga
em seu estado bruto de solidificacdo dependem do arranjo microestrutural que se
define no processo de solidificagdo. Tamanho de grdo, espacamentos
interdendriticos, forma, tamanho e espalhamento de eventual porosidade, produtos
segregados e outras fases irdo determinar o comportamento mecéanico da liga

representado por tensdes e/ou deformacoes.
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4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Para realizacdo da pesquisa, foram utilizadas etapas sequenciais de trabalho
englobando os processos de preparacéo, solidificacdo direcional, caracterizacdo dos
lingotes das ligas Al-Cu-Cr e avaliagdo das respostas ao desgaste por fricgdo ciclica
ou oscilatoria. A metodologia proposta e suas etapas seguem conforme ilustrado no

fluxograma da Figura 4.1 e descritas a seguir.

Figura 4.1. Fluxograma das principais etapas experimentais.

Preparagdo das Ligas » Corte dos materiais B Pesagem » Fuséo das Ligas ent
Forno de Pogo Resistivo
Analises Térmicas < Andlise Quimica

Obtencéo de Lingotes Fuséo das ligas em OBEnEas das Clirvas dé Determinagao dos
Solidificados »{ Forno de Solidificagéo » FE fiamant »| Parametros Térmicos de
Unidirecionalmente Vertical Tubular Cilindrico £siiamento Solidificagao

Andlise Estrututal dos

Lingotes Microscopia Optica (MO)

A 4

Andlise das Durezas e ;
» Dureza Brinell

Desgaste Friccdo Ciclica

A 4

Fonte: Autor (2022).
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e Preparacéo dasligas de aluminiocom diferentesteores de Cu (2,5%, 3,5% e 4,5%)
e Cr (0,25% e 0,50%), tendo como referéncia as ligas-binérias Al-2,5%Cu, Al-
3,5%Cu e Al-4,5%Cu, e diagramas pseudo-binariosdo sistema Al-Cu-Crsimulados
no software termodinamico Thermo-Calc:

v Utilizacao de forno tipo-poco resistivo e cadinho de carbeto de silicio para
fusédo dos metais puros Al, Cu e Cr, em lotes de aproximadamente 2 kg;
v Utilizacao de espectrometro de emisséo optica (EEQO) para verificacdo das

composicdes quimicas das ligas produzidas;

e Realizacdo de experimentos para obtencdo de Ilingotes solidificados
unidirecionalmente, vertical ascendente, com dimensdes aproximadas de 110 mm
(diametro) x 140 mm (altura):

v' Utilizacao de forno de solidificacdo vertical tubular cilindrico, e molde
metalico com refrigeracdo na base por meio de jato de agua;

v' Obtencédo das curvas de resfriamento durante solidificacdo por meio de
termopares estrategicamente posicionados no metal em posi¢des ao longo
da altura do lingote;

v Determinacgdo dos parametros térmicos de solidificagao como velocidades
de solidificacdo, gradiente térmicos no liquido, e taxas de resfriamento para

as posi¢coes monitoradas pelos termopares;

e Anélise estrutural dos lingotes por microscopias optica (MO):
v" Anéalise macroestrutural na secao longitudinal dos lingotes solidificados:
v' Retirada de amostras das regifes proximas as extremidades dos
termopares para caracterizacdo, em formato de discos;

v" Analise microestrutural nas secdes transversais dos lingotes;

e Analise das durezas e resisténcias ao desgaste:
v" Medidas de dureza Brinell (HB);
v' Ensaios de desgaste por fricgao ciclica “fretting”;

e Estabelecimento de relacbes entre as condicbes de solidificacdo, formacgao

estrutural e resisténcia ao desgaste por friccao ciclica.
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Todos os ensaios e analises foram realizadas segundo especificacdes das
normas técnicas da ABNT e/ou ASTM, sendo desenvolvidos no Laboratério de
Materiais (LAMAT) da Escola Politécnica, e outros laboratérios da PUCRS.

A seguirapresentam-se 0s principais equipamentos, materiais e procedimentos

adotados no trabalho.

4.1. Equipamentos e Materiais

4.1.1. Fuséao e Solidificacao das Ligas

Para a obtencao das ligas, utilizou-se aluminio puro naforma de lingotes (com
grau de pureza de 99,9%), cobre eletrolitico na forma de fios (com 99,99% de pureza)

e cromo metélico na forma de briquetes (com 99,0% de pureza).

Para a preparacao das ligas, utilizou-se umforno resistivo tipo-poc¢o, da marca
Sanchis, com poténcia de 4800 W e capacidade para operar até 900°C, cadinhos de
carbeto de silicio (2 litros), acessorios como tenazes e espatulas, pintura refrataria
protetiva a base de nitreto de boro, balanca analitica até 2 kg para pesagem das
cargas, multimetro digital e termopar acoplado para medidas das temperaturas do
metal liquido, capsulas de analises térmicas para obtencdo de amostras para

verificacdo das temperaturas de transformacéo e composi¢des quimicas.

O conjunto forno-poco, cadinho, moldes para obtencdo dos lingotes brutos e
capsulas de anédlises térmicas pode ser visto na Figura 4.2a. A Figura 4.2b mostra

imagem da parte superior do forno-po¢co em operacéo durante fusdode umadas ligas.
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Figura 4.2. (a) Imagem do conjunto forno-pog¢o e cadinho, (b) forno-poco em operacgao.

Forno-Poco

Cadinho

Capsulas de
Analise

Térmica Liga Fundida

@ (b)

Fonte: Autor (2022).

Para verificacdo das composi¢cdes quimicas das ligas obtidas, utilizou-se um
espectrometro de emissao 6ptica (EEO), da marca Spectro, modelo SpectroMaxx®,
como mostrado na Figura 4.3. Este modelo possui base para deteccdo de metais

ferrosos (acgos e ferros fundidos) e nédo-ferrosos (aluminio e cobre).

Figura 4.3. Espectrdmetro de Emissdo Optica (EEO).

Fonte: Autor (2022).

Posteriormente, operou-se o fornotubularde solidificagdo unidirecional vertical,
0 qual permite aquecimento de até 950 °C, com duas zonas de aquecimento
independentes e molde cilindrico de ac¢o carbono AISI 1020, instrumentado com seis
termopares tipo K de diametro 1,6mm posicionadosao longoda altura da cavidade do
molde. A parte superior do forno possui abertura, que facilita 0 manuseio durante a

alimentacdo da matéria prima, medicdes de temperatura, remocdo da escoéria e
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remocao do molde. H4 um espaco onde o molde metalico é acoplado e a parte inferior
do molde fica exposta, permitindo resfriamento da base por agua.

A Figura 4.4 apresenta imagens do forno de solidificacdo unidirecional,
enquanto a Figura 4.5 mostra representacdo esquematica do forno e imagem do

molde bipartido.

Figura 4.4. Imagens do forno tubular de solidificagdo unidirecional vertical.

Forno-
Tubular
Feixe de
Termopares
Controladores
Sistema de
Refrigeragédo Motobomba

Fonte: Autor (2022).

Figura 4.5. (a) Representacdo esquematica do forno tubular vertical e molde, e (b) imagem do molde.

Fonte: Autor (2022).

ApoOs solidificados, o0s lingotes foram seccionados longitudinal e
transversalmente para analises estruturais (macro e microestrutura) e determinacgéo
de propriedades mecanicas (durezas e resisténcia ao desgaste), conforme ilustrado

na representacao esquematica da Figura 4.6.
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Figura 4.6. Representacdo esquematica da retirada das amostras para analises.
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Fonte: Autor (2022).

Para a parte de aquisi¢cao de dados, foi utilizado sistema com propoésito de
monitorar as temperaturas durante o processo de solidificacdo unidirecional. Para
tanto, utilizou-se sistema de aquisicdo de dados da empresa National Instruments,
modelo NI SCXI 1000 e termopares tipo K, com diametros de 1,6 mm e bainha de aco
inoxidavel AISI 304. No entanto, para as analises térmicas diferenciais, a taxas de
aquecimento e resfriamento de 10 C/min, foram realizadas usando um analisador
térmico simultdneo (SDT 650 Discovery, TA Instruments) em amostras extraidas das
ligas. As analises foram realizadas utilizando cadinhos de alumina 90 pg etapas de
aguecimento/resfriamento nas faixas de 40-750-C e 750-40-C, respectivamente, sob
uma atmosfera protetora de e N2 com vazao de 100 mL/min. O software TRIOS 5.2
(TA Instruments) foi utilizado para processamento dos resultados. A Figura 4.7 ilustra
os sistemas de aquisi¢cédo de dados utilizados.

Figura 4.7. Sistemas de aquisi¢cdo de dados.

Fonte: Autor (2022).
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4.1.2. Determinacéo das Propriedades Mecanicas

Para medidas de dureza Brinell foram seguidas as recomendac¢des da norma
ABNT NBR NMISO 6506 (2010) e ASTM E 10 (2018), empregando esfera de carbeto
de tungsténio de 5 mm, carga de 250 kgf, e tempo de aplicacdo de carga de 30
segundos (HBW 5/250/30). Para medidas de microdureza utilizou-se o
microdurémetro Vickers, marca Shimadzu, modelo HVM2, seguindo a norma da
ASTM E 92 (2017), com cargas de 10 a 1000 kgf.

Para a realizagdo dos ensaios de desgaste utilizou-se o equipamento
tribbmetro para ensaios de desgaste por friccdo ciclica “freeting”, High Frequency
Reciprocating Rig, da fabricante DUCOM, modelo HFRR - 4.2., permitindo
parametros de ensaios como cargas de 100g a 1000g, frequénciaentre 1 e 50 Hz,
deslocamento da esfera de 1 mm, e temperaturas até 90°C e humidade até 90%. A

Figura 4.8 apresenta uma imagem do equipamento.

Figura 4.8. Equipamento de ensaios de desgaste por fricgéo ciclica.

X

Fonte: Autor (2022).
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4.2. Métodos e Procedimentos

4.2.1. Obtencgéo das Ligas

No processo de fuséo das ligas, inicialmente pesou-se as quantidades dos
materiais para a obtencdo das ligas de acordo com as composicfes quimicas
especificadas. Foram utilizados percentuais em massa dos lingotes de aluminio puro,
fios de cobre eletrolitico e pequenos blocos de cromo puro. O forno foi aquecido até
900 °C com o cadinho ja carregado com o aluminio, e apés suafusao (em torno de 45
minutos), foi adicionado o cobre ao metal liquido. Apés 5 minutos, 0 banho de metal
liguido foi agitado mecanicamente com uma espatulade ago inoxidavel,e em seguida
foi adicionado o cromo na forma de pequenos briquetes embalado em papel aluminio.
O involucro foi mergulhado no banho liquido e mantido em repouso por 10 minutos.
Apos, foi agitado mecanicamente por 3 minutos em intervalos de 15 minutos, durante

aproximadamente 3 horas.

Em seguida, o metal liquido foi vazado em moldes para obtencéo de lingotes
pequenos e retangulares de liga, nos quais foram realizadas analises para verificagdo
da composicdo quimica por EEO. A Figura 4.9 ilustra as ligas obtidas, separadas por
composi¢cdo quimica nominal. Este processo foi repetido para todas as ligas obtidas
e, foram refeitos os processos de fundicdo com corre¢cdes em massa dos elementos
que ndo apresentaram os resultados esperados, até a obtencdo dos quantificativos

propostos para o estudo.

Figura 4.9. Ligas obtidas separadas pela composi¢cdo nominal.

Fonte: Autor (2022).
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A Tabela 4.1 apresenta as composi¢des quimicas do aluminio, do cobre e do
cromo metalico. Pode-se observar a baixa presenca de ferro nos lingotes, cuja

vantagem é a nao formacédo de intermetalicos indesejaveis de AlxFey.

Tabela 4.1. Composi¢ao quimica obtida dos materiais brutos (% de massa).

Composicao quimica (% de massa)
Material bruto
Al Cu Cr Fe Outros
Al 99,9 < 0,0009 < 0,0003 0,0573 < 0,002
Cu - 99,96 - - < 0,0355
Cr <0,30 - 99,0 <0,75 < 0,860

Fonte: Datasheet LAMAT (2022).

4.2.2. Solidificagao Unidirecional

Para os experimentos de solidificagao unidirecional, inicialmente preparou-se o
conjunto molde-termopares com a realizacdo da pintura protetiva de nitreto de boro
nas superficies internas do molde, posicionamento dos termopares nas posi¢coes
especificas a 6, 12, 18, 24, 30 e 50 mm distantes da base do molde, fechamento da

cavidade e vedacao do plano de particdo do molde.

Em seguida, posicionou-se o conjunto no forno de solidificagao unidirecional,
fixou-se o molde em sua parte inferior a base do forno para evitar vibracdes, regulou-
se avazéo de aguade resfriamento de acordo com o desejado, e carregou-se o molde

com a carga a ser fundida.

Apos o acionamentodoforno, o sistema de aquecimento foiregulado em 820°C
e 800°C em suas distintas zonas de aquecimento (superior e inferior,
respectivamente), objetivando-se temperaturas no metal liquido em torno de 10%
acima das temperaturas Liquidus das ligas (10% de superaguecimento).

Fundidatoda a carga soélida, o metal liquido foi agitado mecanicamente, com
auxilio de espatula, antes do desligamento do forno por 30 segundos, sendo iniciado

o sistema de aquisicdo de dados (com frequénciade aquisicdo de 2 Hz), acionada a
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bomba de agua com vazéo de 3 litros/minuto, e iniciando o processo de extracao de

calor.

O processo de resfriamento transcorre até as temperaturas do metal atingirem
em torno de 200°C, sendo entdo desligado o sistema de aquisicdo de dados, aberta a
parte superior do forno e mantido o sistema de resfriamento com agua até que o

lingote esteja a aproximadamente 100°C.

4.2.3. Analises Metalograficas

As analises metalogréaficas foram realizadas em amostras extraidas das se¢cfes
longitudinal e transversal dos lingotes solidificados, seguindo as recomendac¢des dos
métodos padrbes ASTM E 3 (2017) e E 407 (2015) e utilizando microscépios 6ptico
(MO). Utilizou-se uma solucdo de Agua Régia Fluorada (270 ml de H20 + 20 ml de
HNO3 + 60 ml de HCIl + 10 ml de HF) para revelagcdo das macroestruturas e uma
solucdo HF5% para revelar as microestruturas. Foram analisadas amostras relativas
aos posicionamentos dos termopares nas posi¢coes especificas a 12mm, 30mm e 50
mm distantes da base do molde. Dessa forma, analisa-se préximo a base, no centro

e mais ao topo do lingote.

Medicdes dos espagamentos dos bragos dendriticos secundarios (A2) foram
realizadas para caracterizacdo microestrutural quantitativa, onde pelo menos 20
medicBes foram realizadas para cada posi¢cao selecionadaassociadaas posi¢cdes dos
termopares. A Figura4.10 exemplifica como foram extraidas parte das amostras das

ligas obtidas.
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Figura 4.10. Exemplificagdo da extragdo das amostras das ligas obtidas.
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Fonte: Adaptado de Reis (2018).

4.2.4. Medidas de Durezas e Microdurezas

Para as medidas de dureza Brinell,amostras extraidas dos lingotesnas se¢des
transversais correspondentes as posicoes dos termopares a 12 mm, 30 mm e 50 mm
distantes da base dos lingotes foram utilizadas. As medidas foram realizadas em
ambas as faces das amostras, de acordo com a norma ASTM E 10 Standard Test
Method (2018), com carga de 2500 N, diametro de esfera 5 mm e tempo de
permanénciade 30 s. Para tanto, as superficies foram lixadas com as granulometrias
#80 e #150. Um sistema de medigéo Optica com resolucéo de 0,01 mm foi utilizado

para as medidas das impressdes superficiais.

No que se refere as medidas de microdureza Vickers, seguindo a norma ASTM
E 92, as amostras foram embutidas em resina acrilica com cura a frio, lixadas com as
granulometrias #80, #150, #220, #320, #400, #600, #1200, e polidas com alumina em
suspensdo de #1 um e #0,25 pum.

Tanto para a dureza Brinell como para a microdureza Vickers, seis medidas
foram realizadas, e os valores médios, 0s maximos e minimos e os desvios padrdes

sao apresentados nos resultados das analises.
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4.2.5. Ensaios de Desgaste

Para os ensaios de desgaste, discos de 3 mm de espessura foram cortados
transversalmente dos lingotesa 12 mm, 30 mm e 50 mm de distadncia do seu fundo,

correspondendo aos locais dos termopares TC2, TC5 e TC6, respectivamente.

Os discos foram cortados em serra fita, e suas superficies lixadas com as
granulometrias #80, #150, #220, #320, #400, #600, e polidas com alumina em
suspensdo de #1 um e #0,25 um, possibilitando uma rugosidade superficial média de
0,2 - 0,4um, determinada em rugosimetro Mitutoyo, Modelo Sj-210, do Laboratério de

Metrologia da PUCRS.

Como parametros de ensaios e pre-set dos equipamentos, utilizou-se as
informacdes conforme a lista abaixo:

- Frequéncia: 50Hz

- Stroke: 1mm

- Carga: 2N (Aproximadamente, 2009)

- Distancia Percorrida: 250m

- Tempo: 42 min

- Temperatura: 25°C

- Umidade Relativa: 60%

Cada ensaio foi realizado em duplicata, considerando a mesma face da
amostra. Parametros como forca de atrito e coeficiente de atrito sdo determinados
pelo equipamento, enquanto medidas da largura da pista de desgaste sao utilizadas
para célculo dos volumes desgastados e taxas de desgaste, conforme recomendado
pelas normas da ASTM G133 e D7755.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1. Artigo Técnico-Cientifico submetido para revista internacional METALS -
Publicacdo em 26 de Junho de 2023

Lantmann, R.V.; Mariante, A.M.S.; Pinheiro, T.V.; da Costa, E.M.; dos Santos, C.A.
Microstructure, Hardness, and Linear Reciprocating Sliding Wear Response of
Directionally Solidified Al-(2.5, 3.5, 4.5)Cu—(0.25, 0.50)Cr Alloys. Metals 2023, 13,
1178. https://doi.org/10.3390/met13071178
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Abstract: Aluminum alloys containing transition metal alloying elements have attracted interest
from researchers. The effect of Cr additions of 0.25 and 0.50% on the thermal profile, microstructure,
hardness, and linear reciprocating sliding wear response of as-cast hypoeutectic Al-Cu alloys with
2.5, 3.5, and 4.5% Cu (wt.%) was investigated. The binary Al-Cu and ternary Al-Cu-Cr alloys were
directionally solidified under upward non-steady state heat transfer conditions using a dedicated
solidification apparatus. Thermal analysis based on differential thermal analysis (DTA) and cooling
curve profiles was performed to determine solidification thermal parameters such as Liquidus
temperature (Tp), transformation enthalpy (AH), and liquid cooling rate (T1). Samples extracted
from the solidified ingots were submitted to optical microscopy, hardness measurement, and linear
reciprocating sliding wear test using a high-frequency reciprocating rig (HFRR). The results showed
a decrease at the beginning of solidification (T1 ) and of the transformation enthalpy (AH) when both
alloy Cu and Cr contents increased, with a higher influence of Cu. The addition of Cu decreased
cooling rates, whereas the increase in the alloy Cr concentration showed an opposite behavior,
increasing cooling rates. The refinement of the primary dendrite arm spacing (A1), as a consequence
of the increase in alloying elements and solidification cooling rates, enhanced the hardness of the
alloys, with the maximum value of 58 HB achieved in the ternary Al-4.5Cu-0.50Cr alloy. The wear
tests indicated a better response to wear associated with microstructure refinement for the alloys with
2.5% Cu, for both Cr contents, an almost constant behavior for the 3.5% Cu alloys, and an opposite
performance for the alloys with 4.5% Cu alloys that showed better wear resistance with coarsening of
the A1 and with the increase in the amount of the eutectic microconstituent.

Keywords: hypoeutectic Al-Cu-Cr alloys; solidification; microstructure; hardness; sliding wear

1. Introduction

It is well-known that the microstructure and mechanical, corrosion, and wear proper-
ties of aluminum alloys are affected by adding alloying elements. Some elements improve
alloy strength by solid solution strengthening, while others allow for heat treatment to
enhance mechanical properties by precipitation hardening mechanisms [1]. The most
common alloying elements added to aluminum alloys are Cu, Mn, Si, Mg, and Zn. Some
transition metal elements, such as Ti, Cr, V, Fe, Co, Ni, and Sc, are also added to increase
strength and physical properties or to act as microstructure modifiers and /or grain refiners,
as is the case of Ti, B, V, Sc, and Sr [2,3].

In general, transition metal elements have limited solid solubility in the x—Al matrix,
with a tendency to form secondary intermetallic phases and improve specific properties.
Another benefit of adding Ti, Mn, Cr, and Zr is to minimize the susceptibility to solidifica-
tion cracking during casting and welding processes, in particular interdendritic cracking,
attributed to both presence of intermetallic particles in the interdendritic regions and a
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decrease in the solidification temperature interval (between Liquidus and Solidus tempera-
tures). Furthermore, the improvement of grain boundary cohesion, especially at elevated
temperatures, is of interest when transition metal alloying elements are added to aluminum
alloys [4]. Elements such as Cr, Ni, and Zr are beneficial, whereas P is harmful, and Si and
Mg are considered neutral elements in this context. Alloying elements such as Mn and
Sc induce eutectic transformations with Al, being segregated in the dendritic peripheral
regions, while Cr, Ti, and Zr promote peritectic transformations, enriching the central
region of the interdendritic zones [5]. The formation of small and distributed dispersoids in
the o—Al matrix is another advantage of using transition metal elements such as Sc and Zr.
These dispersoids can act as preferred sites for nucleation and stabilization of hardening
precipitates during aging after solutioning, inducing strength increment [6].

Some works have investigated the influence of Cr additions on the microstructure
formation, mechanical properties, and manufacturing processes of cast Al alloys. In bi-
nary Al-Cr alloys, small additions of Cr predominantly form the second phase CrAl;
due to its low equilibrium solid solubility limit in the x—Al matrix. During solidification
or heat treatment, this precipitate acts as an obstacle to grain growth [7]. An important
concern in this topic, in special in near-net-shape processes, such as additive manufac-
turing by laser powder bed fusion (LPBF), is that the addition of 3%Cr to Al has shown
significant high-temperature strength by solid-solution hardening after aging heat treat-
ment [8], demonstrating the potential of Al-Cr alloys to produce three-dimensional metal
components from metal powders by additive manufacturing processes based on laser
irradiation. When Cr content is higher, quasicrystals are formed over a wide composition
range. These quasicrystals can be decagonal quasicrystals (DQCs—periodic along the
10-fold axis and quasiperiodic on the perpendicular plane) or icosahedral quasicrystals
(IQCs—three-dimensional quasi-periodic), depending on the Cr content [9,10]. In ternary
Al-Cu—Cr alloys, AlCuCr intermetallic particles can be found depending on the alloy Cu
and Cr contents, solidification conditions, and heat treatment processes. With high Cr
content, the Al-Cu-Cr system has been considered one of the most complex alloy systems,
since this system includes some uncharacterized phases such as icosahedral and decagonal
quasicrystals [11-16].

The effect of Cr addition (0.9 and 1.24 wt.%) on microstructure, mechanical properties,
wear resistance, and formability of an Al-2.3%Cu alloy was analyzed by El-Nasser et al. [17].
Both as-cast and heat-treated (solutioning and aging) conditions were investigated. From
the results, the authors observed a decrease in the strength with the increase of chromium
addition. However, when higher Cr content was added, the best formability was achieved.
Ravikumar et al. [18] investigated the effect of different Cr additions (0.1, 1, and 2%) on the
microstructure, hardness, tensile strength, and dry sliding wear of the aluminum-copper
casting alloy A206, containing 4.5%Cu, 0.22%Mn, 0.19%Mn, and 0.19%Ti. The alloys
were analyzed in the as-cast condition, and after solutioning and aging heat treatments.
In the as-cast condition, the results showed that the effect of Cr addition on hardness
was insignificant. However, in the heat-treated condition, Cr acted as a stronger solid-
solution strengthener in the alloy content of 0.1%. Ribeiro et al. [19] observed an identical
positive behavior of 0.25 and 0.50%Cr additions in an Al-3.8%Cu alloy (wt%). The addition
of Cr promoted the formation of Al-Cu-Cr-Fe precipitates, preventing the formation
of detrimental Al-Fe phases. When the Cr content was increased, the hardness and
tensile strength also increased. The influence of 0.3% Cr addition on microstructure, phase
composition, and mechanical properties of the Al-5.1%Cu-1.7%Y-0.3%Zr alloy (wt%) in
the as-cast, homogenized, and hot-rolled conditions was investigated by Amer et al. [20].
The results demonstrated that the addition of Cr promotes the precipitation of an Al-
Cu-Y-Cr phase, improving mechanical responses, especially after rolling and annealing
processes. Monti et al. [21] investigated the effect of Cr and Fe addition on the hot cracking
formation in Al-Cu alloys processed by laser powder bed fusion (LPBF). Secondary phase
formation and microstructure refining were examined under high cooling rates. The results
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demonstrated that under high cooling rates, Cr remained the majority in solid solution,
and a small amount was observed in some precipitates with other alloying elements.

Despite the aforementioned works, the literature is still scarce in information related to
the effect of small Cr additions on solidification, microstructure formation, and mechanical
properties of hypoeutectic Al-Cu alloys. Furthermore, features such as macrostructural
morphologies, microstructural length scales, and the presence and distribution of secondary
phases can be used to correlate the positive effect of the Cu:Cr ratio on mechanical properties
and wear behavior. In the present work, the influence of Cr additions (0.25 and 0.50%)
to Al-(2.5, 3.5, 4.5%)Cu alloys on the solidification condition, microstructure, hardness,
and linear reciprocating sliding wear response was investigated. Upward directional
solidification was applied to minimize natural convection and solute segregation due to
different densities between elements to be minimized, as well as to obtain a high spectrum
of cooling rate during solidification, inducing diverse microstructural formation. Based on
the results, interrelationships between microstructure features and mechanical properties
are discussed.

2. Materials and Methods

The proposed Al-Cu-Cr alloys investigated in this work are listed in Table 1. The
alloys containing 2.5, 3.5, and 4.5%Cu and 0.25 and 0.50%Cr (wt.%) were prepared from
99.9% pure Alingots, 99.99% electrolytic Cu wires, and 99.0% pure Cr chips. The metals
were melted in an electric resistance soak furnace, using silicon carbide crucibles covered
with boron nitride coating. Initially, pure Al was melted at 900 °C; subsequently, Cu was
added to the melt, and after 5 min., Cr was added. The molten metal was kept for 3 h under
mechanical stirring at intervals of 15 min to ensure the complete dissolution of solutes.
No inert atmosphere was used. Approximately 4 kg of each alloy was produced. The
chemical compositions were confirmed by an arc/spark optical emission spectrometry
(OES) analyzer (SpectroMaxx, Spectro Ametek, Kleve, Germany), and the average values
of six measurements are presented in Table 1.

Table 1. Chemical composition of the alloys (wt.%).

Alloys Cu Cr Fe Others Al
2.5Cu 2.57 - 0.057 0.072 97.3
2.5Cu-0.25Cr 248 0.264 0.060 0.095 97.1
2.5Cu-0.50Cr 2.55 0464 0.070 0.115 96.8
3.5Cu 3.56 - 0.062 0177 96.2
3.5Cu-0.25Cr 3.49 0.255 0.063 0.191 96.0
3.5Cu-0.50Cr 3.52 0.490 0.084 0.105 95.8
4.5Cu 4.54 - 0.065 0.094 95.3
4.5Cu-0.25Cr 448 0.247 0.062 0.110 95.1
4.5Cu-0.50Cr 4.58 0485 0.074 0.160 94.7

Differential thermal analyzes at heating and cooling rates of 10 °C/min were carried
out using a simultaneous thermal analyzer (SDT 650 Discovery, TA Instruments) in samples
extracted from the alloys. The analyses were performed using alumina crucibles 90 ug,
heating/ cooling steps in the ranges of 40-750 °C and 750-40 °C, respectively, under a pro-
tective N, atmosphere with a 100 mL/min flow rate. TRIOS 5.2 software (TA Instruments,
New Castle, DE, USA) was used for processing the results. Liquidus temperatures (Tr) and
transformation enthalpies (AH) were determined from the cooling curves.

Subsequently, the alloys were directionally solidified in the solidification apparatus
shown in Figure 1a, which consists of a resistive tubular furnace having two independent
heating zones, a cylindrical AISI 1020 carbon steel mold instrumented with six type-K
thermocouples (1.6 mm diameter) positioned along the height of the mold cavity, and a
water jet cooling system with a flow rate of 3 L/min located at the bottom of the mold.
Our previous works present details about the solidification experimental system [19,22,23].

50



Metals 2023,13,1178

40f22

The alloys were melted at about 720 °C (approximately 10% above the alloy’s Liquidus
temperatures). The liquid cooling rates (Tr) were determined from the cooling curves
acquired by the thermocouples, as described in [24,25].

Furnace

Thermocouples
/

Water Jet

MACRO / MICROSTRUCTURE

Hardness : X

>
—=
=

(b)

Figure 1. Schematic representation of: (a) solidification apparatus and (b) samples extracted for
microstructural analysis and wear test.

Macrostructure and microstructure analyses were performed following the recommen-
dation of ASTM E3 and E407 standard methods [26,27] For longitudinal macrostructure
revelation, the samples were etched with a fluorite aqua regia solution (270 mL DI H,O +
20 mL HNOg3 + 60 mL HCl + 10 mL HF). The electro polisher/etcher power supply (Elec-
troMet 4, Buehler) was used with an electrolyte (800 mL ethanol 95% + 140 mL DI H,O +
60 mL HCIO4 60%), 1.8 A current, and 25-30 s dwell time to reveal the microstructures. The
microstructures were analyzed along the length of the ingots at 12, 30, and 50 mm distant
from the bottom of the ingots, corresponding to the TC2, TC5, and TC6 thermocouple loca-
tions, respectively, as illustrated in Figure 1b, using an optical microscope (PMG, Olympus,
Tokyo, Japan). The primary dendrite arm spacings (A1) were measured at these positions (at
least 15 measurements for each position) to estimate the evolution of the dendritic length
scale. For the linear reciprocating sliding wear tests, disks of 9.9 mm diameter and 3.0 mm
thickness were transversally extracted from the ingots at the same positions where TC2,
TC5, and TC6 were located. All disc specimens were ground on one face using sandpapers
(#220, 320, 400, 600, 1200 grit meshes), polished with alumina solutions (1.0 and 0.25 pm),
cleaned in an ultrasonic bath for 3 min using ethanol, and dried using a hand-held hot-air
device. The surface finish of the discs was measured with the surface roughness micrometer
(Mitutoyo, Kawasaki, Japan, SJ-210 model, 0.002 um precision), resulting in a superficial
roughness <0.6 um. Brinell hardness measurements, as recommended by the ASTM E10
standard test method [28], were carried in the transverse section of the ingots at the same
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thermocouple positions, using 2500 N test load, 5 mm ball diameter, and 30 s dwell time.

The average values and standard deviations of six measurements are presented. Linear
reciprocating sliding wear tests were performed according to the ASTM G133 standard test
method [29] using 2 N normal applied load, 6 mm diameter counter body sphere (Zr-Y
material, 1200 HV surface hardness), 50 Hz frequency, 1 mm stroke, 250 mm total sliding
distance, 25 °C room temperature, and 60% humidity using a high-frequency reciprocation
rig tribometer (HFRR 4.2, Ducom, Bangalore, India). All wear tests were performed in
duplicate for each alloy and position (on the same face of the discs) and the average values
of the coefficient of friction (COF) were determined.

3. Results and Discussion
3.1. Solidification Thermal Parameters

The thermal curves obtained from DTA analyses for the binary alloys are presented in
Figure 2. During the heating of the alloys (red curves), it was noted one slight first peak
at 544.7 °C for the Al-2.5Cu alloy (Figure 2a), corresponding to the temperature for the
start of melting (Solidus temperature). This peak was observed for the Al-3.5Cu alloy
at 544.1 °C (Figure 2b), while the Al-4.5Cu alloy showed this transformation at 543.1 °C
(Figure 2c). Still considering the heating curves, the end of melting (corresponding to the
Liquidus temperature) was given at 653.7, 649.6, and 648.0 °C for the Al-2.5Cu, Al-3.5Cu,
and Al-4.5Cu alloys, respectively. As these curves are related to the heating step, the
lowest endothermic peaks correspond to the melting point of the alloys. In all curves,
the onset of these peaks ranging from 600 to 610 °C, which represents the temperature
at which the material starts to melt. During the cooling of the alloys (blue curves), Tr.
was determined at 650.7, 647.5, and 644.6 °C for the Al-2.5Cu, Al-3.5Cu, and Al-4.5Cu
alloys, respectively. For the Al-3.5Cu alloy, an isolated unexpected peak was observed at
568.1 °C. Related to the Solidus temperature determined in the cooling curve (indicated
by the second peak), the values were 544.4, 544.2, and 537.2 °C for the alloys with 2.5,
3.5, and 4.5%Cu contents, respectively. As mentioned by Jaradeh and Carlberg [30], it is
typical to determine the Solidus temperature from the heating curve and the Liquidus
temperature from the cooling curve due to the accuracy of the obtained values. However,
in the present results insignificant differences between T (<4 °C) and Tg (<6 °C) during
heating and cooling conditions were observed. The two transition points observed in
the curves correspond to the formation of the primary a—Al phase (matrix) at Ty and the
eutectic microconstituent (o-Al + ) at Ts. In summary, for the binary alloys, the increase of
alloy Cu content decreases both Ty and Ts.
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Al-2.5Cu —— Heating
7.5 —— Cooling
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25+

0.0

-2.5

-5.0
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-75+

-10.0 T T T T
500 550 600 650 700

Temperature (°C)

(@

Figure 2. Cont.

52



Metals 2023,13,1178

6 of 22

10.0

Al-3.5Cu —— Heating!
Cooling

7.54

Derivative Heat Flow (mW/°C)

a T T T T
500 550 600 650 700

Temperature (°C)
(b)
10.0
Al-4.5Cu —— Heating
7.5 —— Cooling
5.0

Derivative Heat Flow (mW/°C)

-10.0 T T T T
500 550 600 650 700
Temperature (°C)
()
Figure 2. DTA curves during heating and cooling: (a) Al-2.5Cu; (b) Al-3.5Cu; (c) Al-4.5Cu binary alloys.

Figure 3a—f show the results of the ternary alloys with 0.25 and 0.50%Cr contents. The
alloys with 2.5%Cu indicated Liquidus temperature values of about 648.9 and 647.4 °C for the
alloys with 0.25 and 0.50%Cr contents, respectively (Figure 3a,b). With the increase of the alloy
Cu content to 3.5% (Figure 3c,d), the Liquidus temperature decreased from 646.8 to 643.3 °C to
those alloys with 0.25 and 0.50%Cr, while the alloys with 4.5%Cu showed values of 644.8 and
6439 °C with 0.25 and 0.50%Cr, respectively (Figure 3e,f). As observed, the temperature at the
beginning of solidification (Liquidus temperature) decreased with the increase of Cu and Cr
contents in the alloys. The influence of alloying elements on the Liquidus temperatures was
more influenced in the case of Cu addition as compared to the addition of Cr.

As observed in Figure 3, additional peaks were detected in the solidification intervals.
For the alloys with 2.5%Cu, during the heating step (red curves), peaks appeared at 607.1
and 604.7 °C when the alloy Cr content was 0.25 and 0.50%, respectively. For the alloys
with 3.5%Cu, heating curves showed intermediate peaks at 606.4 and 597.5 °C for the
alloys with 0.25 and 0.50%Cr. With 4.5%Cu content, the alloys with 0.25 and 0.50%Cr
showed quasi-identical peaks to those alloys with lower Cu contents, with peaks at 603.7
and 601.5 °C in the heating curves. When considering the cooling curves, intermediate
peaks were only observed for the Al-3.5Cu-0.25Cr, Al-4.5Cu-0.25Cr, and Al-4.5Cu-0.50Cr
alloys, at 573.3,561.1, and 565.3 °C, respectively. This can be attributed to the diffusion of
alloying elements during cooling when the amount of Cu and Cr is higher than a critical
value. Aluminum alloys with small Cu and Cr additions can precipitate secondary phases
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or intermetallic compounds at low temperatures, such as Al-Cr and Al-Cu-Cr, and if the
Fe is present, Al-Fe—Cr and Al-Cu-Fe-Cr. However, the formation of these precipitates

depends on the solidification conditions and solute diffusion characteristics [17,31].
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Figure 3. DTA curves during heating and cooling: (a) Al-2.5Cu-0.25Cr; (b) Al-2.5Cu-0.50Cr; (c) Al-

3.5Cu-0.25Cr; (d) Al-3.5Cu-0.50Cr; (e) Al-4.5Cu-0.25Cr; (f) Al4.5Cu-0.50Cr ternary alloys.

The transformation enthalpies (AH) determined on the cooling curves are shown in
Figure 4a—c. The values were calculated using the TRIOS software and considering the
baseline type linear, onset type inflection, applying the command “Execute—Intelligent”
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in the tool “Analysis”. For the Al-2.5Cu—xCr alloys (Figure 4a), the observed values were
313.07, 334.92, and 341.02 J/g for those alloys with 0, 0.25, and 0.50%CTr, respectively,
indicating an increase in enthalpy transformation during solidification with the increase of
the alloy Cr content. The alloy with 0.50%Cr showed a second peak closed at 533 °C with an
enthalpy value of about 2.06 ]/ g, demonstrating that this transformation is related to a small
amount of the transformed material. The alloys with 3.5%Cu presented values of 307.28 ] /g,
with 0.25 and 0.50%Cr the values were 332.13, and 313.06 ] / g, respectively (Figure 4b). Once
again, secondary peaks were observed at temperatures of 537 °C indicating transformations
with a small amount of the phases. For the Al-3.5Cu—xCr alloys, the enthalpies did not
demonstrate a tendency as a function of the alloy Cr content. As the alloy Cu content
increased to 4.5% (Figure 4c), the enthalpy value decreased to 188.84 ] /g, and 326.41 and
283.36 ] /g with 0.25 and 0.50%Cr, respectively. In general, the enthalpy values decreased
more significantly with the increase of the alloy Cu content, and less with the alloy Cr
content variation.
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Figure 4. Transformation enthalpies obtained from DTA curves during cooling: (a) Al-2.5Cu—xCr;
(b) Al-3.5Cu—xCr; (c) Al-4.5Cu—xCr alloys. Blue lines: baseline.
3.2. Directional Solidification
Figure 5a,b show examples of the thermal profiles obtained during directional so-

lidification of the Al-3.5Cu binary alloy and Al-3.5Cu-0.50Cr ternary alloy, respectively.
Liquidus temperatures determined from DTA data during the cooling step are indicated by

horizontal dashed lines on the graphs. The cooling rates (T=dT./t L) for each thermo-
couple were determined in the time corresponding to the Liquidus temperature.
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Figure 5. Solidification thermal profiles: (a) Al-3.5Cu; (b) Al-3.5Cu-0.50Cr alloys.

The cooling rates determined during the solidification of ternary alloys with 0.25 and
0.50%Cr are shown in Figure 6a,b, respectively. The results showed that the variation of the

alloy Cu content influences the cooling rate, decreasing as the Cu concentration increases.
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However, the cooling rate is slightly affected by the alloy Cr content, showing a tendency to
increase as the Cr concentration increases from 0.25 to 0.50%. These observations agree with
those reported in the literature for Al-Cu-Cr, Al-Fe-Cr, and Al-Si-Cr alloys with different
Cr contents. With Al-3.8%Cu—(0.25 and 0.50)%Cr alloys, Ribeiro et al. [19] observed an
increase in the liquid cooling rate with increasing Cr content. For Al-Fe alloys with 1,
2, and 3% Cr additions, Liu et al. [31] found that small additions of Cr increased both
the cooling rate and the compositional undercooling during solidification. In the work
reported by Rosso et al. [23] with hypoeutectic Al-Si alloys with small Cr additions (0.25
and 0.40%), it was observed that the cooling rates increased with the increase in the addition
of Cr for alloys with lower Si content. However, it is important to note that the cooling
rate during solidification depends not only on the chemical composition of the metal, but
also on thermal parameters such as the liquid growth rate and liquid thermal gradient,
the thermophysical properties of the metal and mold, the conditions of the metal/mold
interface, and others [32-39].
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Figure 6. Liquid cooling rates: (a) Al-xCu-0.25Cr; (b) Al-xCu-0.50Cr alloys.

3.3. Microstructure and Hardness

Longitudinal section macrographs of the ingots showed a complete columnar macrostruc-
ture in all alloys, with fine grains at the bottom of the ingots (under high cooling rates) and
coarse grains close to the top of the ingots (under low cooling rates). An example is shown in
Figure 7a for the Al-4.5Cu-0.50Cr alloy, which is the most critical alloy composition for exhibit-
ing a columnar-to-equiaxed transition in the macrostructure. In Figure 7b, the microstructures
of the Al-3.5Cu-0.25Cr alloy at the positions corresponding to the thermocouples TC2, TC5,
and TC6 (located at 12, 30, and 50 mm from the bottom of the ingot, respectively) are shown.
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10 mm

(a)

The solidified microstructure is composed of a directional cellular/dendritic matrix (primary
oAl phase) and a eutectic microconstituent (x—Al phase + 0) in the interdendritic regions. At
high cooling rates (near the bottom of the ingot) the microstructure is predominately cellular.
As the distance from the bottom increases (with low cooling rates), the microstructure changes
to a dendritic morphology. Isolated Al-Cr particles were not observed in all samples, evidenc-
ing that the Cr concentration of the investigated alloys was insufficient to precipitate this type
of compound. This behavior is similar to that reported by Liu et al. [31] with Al-Fe—Cr alloys.

Bottom

Figure 7. (a) Macrostructure of the Al4.5Cu-0.50Cr alloy, and (b) microstructures of the Al-3.5Cu—
0.25Cr alloy at 12 mm, 30 mm, and 50 mm from the bottom of the ingot: left side (100x ), right side
(500%).

Figure 8 shows typical microstructures of the other alloys, at different magnifications to
emphasize microstructure details. As observed, the solidified microstructure becomes more
dendritic as alloying elements and cooling rates increase, as well as the distance from the
bottom of the ingots. For the Al-2.5Cu—xCr alloys, a predominantly cellular microstructure
was observed up to 30 mm (TC2 and TC5 positions), with a cellular/dendritic transition
at 50 mm from the bottom of the ingot. When the alloy Cu contents were increased to
3.5% and 4.5%, the cellular/dendritic transition occurred at 30 mm, with complete cellular
microstructure up to 12 mm and predominant dendritic microstructure after 30 mm. In
all alloys, no evidence of macrosegregation was detected in the Cu and Cr profiles, since
the chemical composition measurements carried out in the positions corresponding to the
thermocouples TC2, TC5, and TC6 showed similar values.

In order to correlate the as-cast microstructures with the cooling rates, the primary
dendrite arm spacings (A1) as a function of the cooling rates were plotted in Figure 9a,b
for the ternary alloys with 0.25 and 0.50%Cr contents, respectively. A trend of increasing
A1 with decreasing cooling rate and increasing alloying elements was noted, especially
for alloys with 0.25%Cr. The highest value of A; was observed at the lowest cooling rate
(~0.4 °C/s) for all alloys. Furthermore, alloys with 0.50%Cr showed a smaller variation of
A1 when compared to alloys with 0.25%Cr.
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Figure 8. Optical micrographs of the alloys at different magnifications.
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Figure 9. Primary dendrite arm spacing as a function of the liquid cooling rate of the alloy ingots:
(a) Al-xCu-0.25Cr; (b) Al-xCu-0.50Cr.

Brinell hardness measurements obtained along the length of the ingots are shown in
Figure 10a—c. All alloys showed similar behavior, with an increase in hardness with an
increase in Cu and Cr alloying elements and a decrease with an increase in the distance
from the bottom of the ingots. This behavior may be associated with the refinement of the
dendritic arm spacing, which minimizes dislocation movement during plastic deformation
and improves mechanical strength. The Brinell hardness of the alloys with 2.5%Cu reached
the maximum value of 47 HB for the alloy with 0.50%Cr in the position close to the bottom
of the ingot, while the minimum value was observed for the binary Al-2.5%Cu alloy at
the 50 mm position, with a value of 37.5 HB. The addition of Cu and Cr alloying elements
increased the hardness of the alloys, with the maximum value observed for the alloy with
4.5%Cu and 0.50%Cr.
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Figure 10. Variation of Brinell hardness with position along the length of the alloy ingots: (a) Al-
2.5Cu—~xCr; (b) Al-3.5Cu—xCr; (¢) Al4.5Cu—xCr.

3.4. Sliding Wear Responses

The wear tests were performed in duplicate. As examples, Figure 11a shows the
duplicate results obtained for the binary Al-2.5Cu alloy, in the position corresponding to
the thermocouple TC2 (12 mm from the bottom of the ingot), while Figure 11b presents the
behavior of the ternary Al-4.5Cu-0.25Cr alloy at 50 mm from the bottom, corresponding
to the position of TC6. The results exhibited similar behavior in both runs with some
fluctuation during testing. An initial transient regime was observed at the first sliding
distance, followed by a quasi-steady-state behavior until the end of the test. In general, the
additions of Cu and Cr to the alloys resulted in a decrease in COF, regardless of the positions.
As noted, the results showed that repeatability was achieved, with result variations of less
than 5% for different alloys and test conditions.

Figure 12 shows a summary of the COF results obtained for the binary alloys, while
the results for the ternary alloys are depicted in Figure 13. As observed in Figure 12, the
Al-2.5Cu alloy showed an increased COF as the distance from the bottom of the ingot
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increased, as a consequence of the coarsening of the microstructure. Furthermore, a higher
variation during the tests was noted for those positions near the top of the ingot. For the
Al-3.5Cu alloy, the initial transient regime was observed with lower COF values in relation
to the Al-2.5Cu alloy, increasing slightly during the tests and with the distance. As the
alloy Cu content increased to 4.5%, the COF decreased for all thermocouple positions, with
similar values and reduced variation during the tests.
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Figure 11. Coefficient of friction (COF) as a function of sliding distance and thermocouple position:
(a) Al-2.5Cu alloy—TC2 (thermocouple at 12 mm); (b) Al-4.5Cu-0.25Cr alloy—TC6 (thermocouple
at 50 mm).
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Figure 12. Coefficient of friction (COF) as a function of sliding distance for binary alloys: (a) Al-2.5Cu;
(b) Al-3.5Cu; (c) Al4.5Cu.
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Figure 13. Coefficient of friction (COF) as a function of sliding distance for ternary alloys: (a) Al-
2.5Cu-0.25Cr and Al-2.5Cu-0.50Cr; (b) Al-3.5Cu-0.25Cr and Al-3.5Cu-0.50Cr; (c) Al-4.5Cu-0.25Cr
and Al-4.5Cu-0.50Cr.

With Cr additions (Figure 13), COF decreased with the increase in the Cr content
for the alloys with higher Cu content and remained almost constant for the lower Cu-
containing alloys. As also observed during the tests with the binary alloy, there were
some fluctuations due to the heterogeneous as-cast microstructure, with the presence of
interdendritic microporosity and precipitates. The highest COF fluctuation was observed
in the alloy with 4.5%Cu and 0.50%Cr in positions with coarser microstructures.

The calculated wear volume loss at different thermocouple positions is shown in
Figure 14. An image analyzer was used to determine the average cross-sectional area
of the ellipsoid wear track and to calculate the wear volume considering the length of
the stroke, as suggested in ASTM G 133 standard test method [29]. These values are the
average of duplicate tests. Analyzing the results in Figure 14b—d, it can be noted that the
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Wear Volume Loss (mm®)

alloys with 2.5% Cu showed a slight increase in the wear volume along the length of the
ingots. An exceptionally high value was observed for the binary Al-2.5Cu alloy at the
position corresponding to the TC2 thermocouple (30 mm) probably due to the presence
of microporosity. In the alloys with 3.5%Cu, regardless of the percentage of Cr, the wear
volume showed similar values in all positions. In the 4.5% Cu alloys, a tendency to decrease
the wear volume loss was observed as the percentage of Cr and the distance from the
bottom of the ingot increased.
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Figure 14. (a) Examples of wear track surfaces of the Al-4.5Cu and Al4.5Cu-0.50Cr alloys; average
wear volume loss as a function of the distance of the bottom of the ingots for all alloys: (b) Al-xCu,
(c) Al-xCu-0.25Cr, and (d) Al-xCu-0.50Cr.

Since hypoeutectic Al-Cu alloys with a Cu content lower than 5.65 (wt.%) can be
subjected to precipitation-hardening heat treatments (solutioning and natural or artifi-
cial aging steps), improved mechanical, corrosion, wear, and thermal properties can be
achieved [40] with the use of small Cr additions to form new secondary phases or in-
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termetallic precipitates depending on the Cu-Cr ratios. The present results provide an
insight into the correlation between solidification conditions, microstructural formation
and some mechanical properties, allowing for future investigations of the behavior after
heat treatments.

4. Conclusions

The following main conclusions can be drawn based on the experimental results
obtained in this study:

- Additions of Cu and Cr decreased the Liquidus temperatures (from 648.9 and 647.4 °C
for the Al-2.5Cu alloys with 0.25 and 0.50%Cer, respectively, to 644.8 and 643.9 °C
for the Al-4.5Cu alloys with 0.25 and 0.50%Cr, respectively) and the enthalpies of
transformation of the alloys;

- The addition of Cu significantly affected cooling rates, decreasing as the Cu content
increased, from 3.1 °C/s (Al-2.5Cu-0.25Cr alloy) to 2.3 °C/s (Al-4.5Cu-0.25Cr alloy),
and from 3.3 °C/s (Al-2.5Cu-0.50Cr alloy) to 2.5 °C /s (Al-4.5Cu-0.50Cr alloy) at those
positions close to the bottom of the ingots). On the other hand, higher Cr contents
increased cooling rates;

- When comparing alloys with the same Cu content, Cr addition improved hardness,
especially for lower Cu-containing alloys (=210% at those positions near the bottom of
the ingots). In all alloys, hardness decreased with increasing Ay;

- Additions of Cu and Cr to the alloys resulted in a slight decrease in COF, with average
values ranging from 0.30 to 0.20. Analyzing individually the effect of Cu and Cr
additions on the wear volume loss, insignificant changes were observed, regardless
of microstructure refinement. However, it is important to note that, when analyzed
together, there is a tendency of decreasing wear volume loss with the coarsening of
the microstructure.
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6. DISCUSSOES

Quando analisados os resultados do estudo relativos aos objetivos

determinados, perceberam-se 0s seguintes pontos importantes:
e Andlise Térmica:

o Ligas Binarias:
= Durante o aquecimento das ligas, umleve primeiro pico correspondente
a temperatura de inicio da fusdo (temperatura Solidus, TS) e no final da

fusado (temperatura Liquidus, TL).

= Durante o resfriamento das ligas, para a liga Al-3,5Cu, um pico

inesperado isolado foi observado em 568,1°C.

= Nos resultados diferencas insignificantes entre TL (< 4°C) e TS (< 6°C)

durante as condi¢des de aquecimento e resfriamento.

» Os dois pontos de transicdo observados nas curvas correspondem a
formacao da fase a - Al primaria (matriz) em TL e do microconstituinte
eutético (a-Al + ©) em TS.

= Aumento do teor de Cu naliga diminui tanto TL quanto TS.

o Ligas Ternérias:
= Considerando as curvas de resfriamento, picos intermediarios foram

observados apenas para as ligas:
e AI-3,5Cu-0,25Cr-573,3°C
e Al-45Cu-0,25Cr-561,1°C
e Al-4,5Cu-0,50Cr - 565,3°C

e Isso pode ser atribuido a difuséo dos elementos de liga durante o
resfriamento, quando a quantidade de Cu e Cr € maior que um

valor critico.

» Ligas de aluminio com pequenas adi¢cdes de Cu e Cr podem precipitar
fases secundarias ou compostos intermetalicos a baixas temperaturas,

como AICre AICuCr, e se o Fe estiver presente, AlIFeCre AICuFeCr. No
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entanto, a formacéo desses precipitados depende das condicfes de

solidificacdo e das caracteristicas de difusdo do soluto.

A temperatura no inicio da solidificacdo (TL) diminuiu com o aumento

dos teores de Cu e Cr nas ligas.

Ainfluénciadoselementos de liga nastemperaturas do Liquidus foi mais

influenciada no caso da adicao de Cu do que na adi¢ao de Cr.

Para as ligas Al-2,5Cu-xCr os valores observados indicaram um
aumento na entalpia de transformacéo durante a solidificacdo com o
aumento do teor de Cr naliga.
e Aligacom 0,50%Cr apresentou um segundo pico em 533°C com
valor de entalpia de cerca de 2,06 J/g, demonstrando que esta
transformacdo esta relacionada a uma pequena quantidade de

fases formadas.

As ligas com 3,5%Cu apresentaram mais uma vez, picos secundarios
foram observados emtemperaturas de 537 °C indicando transformacoes
com uma pequena quantidade das fases.

e Para as ligas Al-3,5Cu-xCr as entalpias ndo apresentaram

tendéncia em funcéo do teor de Cr na liga.

A medida que o teor de Cu da liga aumentou para 4,5% o valor de

entalpia diminuiu.

Em geral, os valores de entalpia diminuiram mais significativamente com o

aumento do teor de Cu na liga, e menos com a variacdo do teor de Cr naliga.

Solidificagcao Direcional

(@)

(@)

(@)

As temperaturas Liquidus sdo determinadas a partir dos dados DTA
durante a etapa de resfriamento sdo indicadas por linhas tracejadas

horizontais nos graficos.

(T d'f',._.-’f,._)

As taxas de resfriamento para cada termopar foram

determinadas no tempo correspondente a temperatura Liquidus.

Variagdo do teor de Cu da liga influencia a taxa de resfriamento,

diminuindo & medida que a concentracdo de Cu aumenta.
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o Taxa de resfriamento € levemente afetada pelo teor de Cr da liga,
apresentando umatendéncia a aumentar a medida que a concentragdo
de Cr aumenta de 0,25 para 0,50%.

e Microestrutura e Dureza

o Observou-se macroestrutura colunar completa em todas as ligas.

o Graos mais finos na parte inferior dos lingotes (sob altas taxas de

resfriamento)

o Graos mais grosseiros proximos ao topo dos lingotes (sob baixas taxas

de resfriamento).

o A microestrutura solidificada €é composta por uma matriz
celular/dendritica direcional (fase a - Al priméria) e um microconstituinte

eutético (fase a - Al + ©) nas regides interdendriticas.

o Em altas taxas de resfriamento (perto da base do lingote), a
microestrutura é predominantemente celular. A medida que a distancia
da base aumenta (com baixas taxas de resfriamento), a microestrutura

muda para uma morfologia dendritica.

o Particulas isoladas de AI-Cr ndo foram observadas em todas as
amostras, evidenciandoque aconcentracdode Crdas ligasinvestigadas

foi insuficiente para precipitar este tipo de composto.

o Identificou-se que a microestrutura solidificada se torna mais dendritica
a medida que aumentam os elementos de liga e as taxas de

resfriamento, bem como a distancia da base dos lingotes.

o Para as ligas Al-2,5Cu-xCr, observou-se microestrutura
predominantemente celular at¢ 30 mm (posi¢cdes TC2 e TC5), com

transicao celular/dendritica a 50 mm da base do lingote.

o Quando osteores de Cu daligaforam aumentados para 3,5% e 4,5%, a
transicao celular/dendritica ocorreu em 30 mm, com microestrutura
celular completa até 12 mm e microestrutura dendritica predominante

apos 30 mm
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o Tendénciade aumentode A1 com a diminuicao da taxa de resfriamento
e aumento dos elementos de liga, principalmente para ligas com
0,25%Cr.

o O maior valor de Al foi observado na menor taxa de resfriamento (~ 0,4

°C/s) para todas as ligas.

o Asligascom 0,50 %Cr apresentaram uma variagdo menor de A1 quando

comparadas as ligas com 0,25 %Cr.

o Todas as ligas apresentaram aumento da dureza com o aumento dos
elementos de liga Cu e Cr e diminuicdo com o aumento da distancia da

base dos lingotes.
= Dureza maxima obtida: 58 HB, 4,5%Cu-0,50%Cr
= Dureza minima obtida: 37,5 HB, 2,5%Cu

o Comportamento pode estar ligado ao refinamento do espagcamento dos
bracos dendriticos, que minimiza o movimento de deslocamento durante

a deformacdo plastica e melhora a resisténcia mecanica.

e Respostas de desgaste deslizante

o Foirealizada verificagéo de repetibilidade e os resultados convergiram

o LigaAl-2,5Cu apresentou COF aumentado conforme a distanciado base
do lingote aumentou, como consequéncia do engrossamento da

microestrutura.

o Variagdo maior durante os testes foi notada para aquelas posi¢coes

proximas ao topo do lingote.

o Liga Al-3,5Cu, o regime transiente inicial foi observado com valores de
COF menores em relacao a liga Al-2,5Cu, aumentando ligeiramente

durante os ensaios e com a distancia.

o Liga Al-4,5Cu, COF diminuiu para todas as posi¢des do termopar, com

valores semelhantes e variacao reduzida durante os testes.
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O COF diminuiu com o aumento do teor de Cr para as ligas com maior
teor de Cu e permaneceu quase constante para as ligas com menor teor
de Cu.

Como também observado durante os testes com a liga binéria, houve
algumas flutuacfes devido a microestrutura heterogénea do fundido,

com presenca de microporosidade interdendritica e precipitados.

A maior flutuacéo do COF foi observada naliga com 4,5%Cu e 0,50%Cr

nas posi¢cdes com microestruturas mais grossas.

Um regime transiente inicial foi observado na primeira distancia de
deslizamento, seguido por um comportamento quase estacionario até o

final do teste.

Em geral, as adicOes de Cu e Cr as ligas resultaram em diminuicéo do

COF, independentemente das posicoes.

As ligas com 2,5% Cu apresentaram um leve aumento no volume de
desgaste ao longo do comprimento dos lingotes. Um valor
excepcionalmente alto foi observado para a liga binaria Al-2,5Cu na
posicao correspondente ao termopar TC2 (30 mm), provavelmente

devido a presenca de microporosidade.

Nas ligas com 3,5%Cu, independente do percentual de Cr, o volume de

desgaste apresentou valores semelhantes em todas as posicoes.

Nas ligas com 4,5% de Cu, observou-se uma tendéncia de diminuicao

da perda de volume por desgaste a medida que aumentava a

porcentagem de Cr e a distéancia da base do lingote.



75

7. CONCLUSOES

As seguintes conclusdes puderam ser extraidas com base nos resultados

experimentais obtidos neste estudo:

Adicbdes de Cu e Crdiminuiram as temperaturas Liquidus (de 648,9 e 647,4 °C
para as ligas Al-2,5Cu com 0,25 e 0,50%Cr, respectivamente, para 644,8 e 643,9 °C
para as ligas Al-4,5Cu com 0,25 e 0,50% Cr, respectivamente) e as entalpias de

transformacéo das ligas;

A adicao de Cu afetou significativamente as taxas de resfriamento, diminuindo
conforme o teor de Cu aumentou, de 3,1 °C/s (liga Al-2,5Cu-0,25Cr) para 2,3 °C/s
(liga Al-4,5Cu-0,25Cr)e de 3,3 °C/s (liga Al-2,5Cu-0,50Cr)a 2,5 °C/s (ligaAl-4,5Cu—
0,50Cr) nas posicdes proximas a base dos lingotes. Por outro lado, maiores teores de

Cr aumentaram as taxas de resfriamento;

Ao comparar ligascom o mesmo teor de Cu, aadicdo de Crmelhorou a dureza,
especialmente para ligas contendo menor teor de Cu (210% nas posi¢des proximas
a base dos lingotes). Em todas as ligas, a dureza diminuiu com o aumento dos

espacamentos dendriticos;

Adi¢cBes de Cu e Cr as ligas resultaram em uma leve diminuicéo do coeficiente
de atrito por friccdo, com valores médios variando de 0,30 a 0,20. Analisando
individualmente o efeito das adicbes de Cu e Cr na perda de volume de desgaste,
foram observadas mudancas insignificantes, independentemente do refinamento da
microestrutura. Porém, é importante observar que, quando analisados em conjunto,
ha uma tendéncia de diminuicdo da perda de volume por desgaste com o

engrossamento da microestrutura.

Por fim, destaca-se queforam obtidos resultados relevantes para o seguimento
do tema da pesquisa em desenvolvimento, estimulando a evolugcdo de novos
trabalhos. Como conclusdo desta pesquisa, 0s objetivos especificos foram todos

alcancados.
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8. PROPOSTAS PARA TRABALHOS FUTUROS

Como proposta para trabalhos futuros, tem-se algumas sugestdes que foram

surgindo ao longo do desenvolvimento da pesquisa:

- Realizar tratamentos térmicos nas ligas e comparar os resultados obtidos;

-Avaliar a influéncia de diferentes concentracdes de elementos de liga e analisar a

implementacéo de outros;

- Utilizar outros métodos de analise de desgaste, como Pino sobre Disco da ASTM G-

99, e analisar os resultados, comparando-0s com o método HFRR da ASTM G-133;

-Avaliar o desempenho com diferentes parametros e condi¢cdes de ensaios, como

variacao de carga no HFRR.

-Analisar as superficies das amostras friccionadas com auxilio de MEV (Microscépio

Eletrbnico de Varredura).
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ANEXO A - Composi¢coes Quimicas das Ligas

Tabela A.1. Composicao quimica obtida da liga mae de Al-2,5%Cu.

Medicio Elemento (% de massa)
Al Cu Fe Si Pb Sn Ti \Y,
1 97,2 2,63 | 0,0612 | 0,0264 | 0,0037 | <0,0010 | 0,0053 | 0,0111
2 97,3 2,56 | 0,0571 | 0,0245 | 0,0043| 0,0027 | 0,0058 | 0,0110
3 97,4 2,51 | 0,0558 | 0,0241 | 0,0051| 0,0060 | 0,0069 | 0,0118
4 97,3 2,63 | 0,0588 | 0,0247 | 0,0042 | <0,0010 | 0,0056 | 0,0109
5 97,3 2,56 | 0,0565 | 0,0243 | 0,0052 | 0,0053 | 0,0066 | 0,0114
6 97,3 2,56 | 0,0559 | 0,0242 | 0,0057 | 0,0079 | 0,0071 | 0,0117
7 97,3 2,53 | 0,0555 | 0,0242 | 0,0060 | 0,0061 | 0,0076 | 0,0114
8 97,2 2,65 | 0,0626 | 0,0294 | 0,0052 | <0,0010 | 0,0062 | 0,0112
9 97,4 2,53 | 0,0552 | 0,0261 | 0,0046 | <0,0010 | 0,0055 | 0,0109
Média 97,3 2,57 | 0,0576 | 0,0253 | 0,0049 | 0,0036 | 0,0063 | 0,0113
Desvio Padrdo | 0,0707 | 0,0507 | 0,0027 | 0,0018 | 0,0007 | 0,0019 | 0,0008 | 0,0003
Massa 2220 g
Tabela A.2. Composicao quimica obtida da liga mae de Al-3,5%Cu.
Medicio Elemento (% de massa)
Al Cu Fe Li \% Pb Sn Ti
1 96,2 3,60 | 0,0639 | 0,0223 | 0,0128 | 0,0152 | 0,0113 | 0,0088
2 96,3 3,56 | 0,0629 | <0,0001 | 0,0118 | 0,0075| 0,0065 | 0,0061
3 96,2 3,55 | 0,0620 | 0,0234 | 0,0133 | 0,0127 | 0,0166 | 0,0088
4 96,2 3,63 | 0,0632 | <0,0001 | 0,0123 | 0,0120| 0,0106 | 0,0077
5 96,1 3,62 | 0,0640 | 0,0709 | 0,0138 | 0,0173| 0,0229 | 0,0116
6 96,3 3,55 | 0,0648 | <0,0001 | 0,0108 | 0,0040 | <0,0010 | 0,0038
7 96,4 3,43 | 0,0587 | <0,00010 | 0,0117 | 0,0075| 0,0076 | 0,0062
Média 96,2 3,56 | 0,0628 | 0,0167 | 0,0123 | 0,0109 | 0,0109 | 0,0076
Desvio
Padrio 0,0976 | 0,0673 | 0,0020 | 0,0277 | 0,0010 | 0,0047 | 0,0062 | 0,0025
Massa 2100 g
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Tabela A.3. Composig&o quimica obtida da liga mée de Al-4,5%Cu.

Medicio Elemento (% de massa)
Al Cu \% Na Si B Ti Fe
1 94,9 4,92 | 0,0102 | 0,0201 | 0,0455| 0,0109 | 0,0066 | 0,0796
2 95,4 4,45 | 0,0103 | 0,0068 | 0,0308 | 0,0041 | 0,0061 | 0,0640
3 94,8 494 | 0,0112 | >0,0220 | 0,0452 | 0,0139 | 0,0076 | 0,0782
4 95,5 4,30 | 0,0109 | 0,0083 | 0,0303 | 0,0047 | 0,0062 | 0,0604
5 95,2 4,69 | 0,0104 | 0,0056 | 0,0333 | 0,0030 | 0,0056 | 0,0675
6 95,6 4,27 | 0,0105| 0,0020 | 0,0257 | 0,0011 | 0,0052 | 0,0568
7 95,2 4,67 | 0,0103 | 0,0035 | 0,0347 | 0,0028 | 0,0050 | 0,0663
8 95,5 4,35 | 0,0099 | 0,0016 | 0,0272 | 0,00094 | 0,0046 | 0,0580
9 95,6 4,28 | 0,0104 | 0,0011 | 0,0252 | 0,00083 | 0,0052 | 0,0559
Média 95,3 4,54 | 0,0105| 0,0079 | 0,0331| 0,0047 | 0,0058 | 0,0652
Desvio Padréo | 0,2958 | 0,2707 | 0,0004 | 0,0062 | 0,0076 | 0,0046 | 0,0009 | 0,0088
Massa 2450 g

Tabela A.4. Composi¢cao quimica obtida da liga mae Al-2,5%Cu-0,25%Cr.

_ Elemento (% de massa)
Medicao
Al Cu Cr Fe Si Ti Pb Vv
1 97,2 2,44 | 0,266 | 0,0633 | 0,0298 | 0,0060 | 0,0079 | 0,0117
2 97,2 2,36 | 0,260 | 0,0603 | 0,0273 | 0,0058 | 0,0082 | 0,0113
3 97,0 2,52 0,274 | 0,0677 | 0,0347 | 0,0096 | 0,0151 | 0,0127
4 97,2 2,37 0,263 | 0,0608 | 0,0295 | 0,0078 | 0,0081 | 0,0114
5 97,2 2,44 | 0,261 | 0,0628 | 0,0289 | 0,0054 | 0,0077 | 0,0113
6 97,1 2,50 | 0,260 | 0,0640 | 0,0374 | 0,0052 | 0,0072 | 0,0110
7 96,9 2,53 | 0,277 | 0,0714 | 0,0310 | 0,0111 | 0,00184 | 0,0130
Média 97,1 245 | 0,266 | 0,0643 | 0,0312| 0,0073 | 0,0104 | 0,0118
Desvio Padrdo | 0,1215 | 0,0689 | 0,0070 | 0,0039 | 0,0036 | 0,0023 | 0,0039 | 0,0008
Massa 4010 g




Tabela A.5. Composicdo quimica obtida da liga mae Al-2,5%Cu-0,5%Cr.
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Medicdo Elemento (% de massa)
Al Cr Fe Si Ti Pb \Y
1 96,8 | 2,59 0,471 | 0,0623 | 0,0299 | 0,0056 | 0,0115 | 0,0115
2 96,8 | 2,55 0,479 | 0,0624 | 0,0303 | 0,0063 | 0,0130 | 0,0119
3 96,8 | 2,57 0,482 | 0,0633 | 0,0303 | 0,0068 | 0,0145 | 0,0120
4 96,8 | 2,55 0,488 | 0,0628 | 0,0304 | 0,0068 | 0,0159 | 0,0121
5 96,8 | 2,54 0,486 | 0,0626 | 0,0302 | 0,0070 | 0,0161 | 0,0123
6 96,8 | 2,58 0,482 | 0,0624 | 0,0299 | 0,0064 | 0,0163 | 0,0120
Média 96,8 | 2,57 0,481 | 0,0626 | 0,0302 | 0,0065 | 0,0146 | 0,0120
Desvio Padrdo 0 | 0,0197 | 0,0060 | 0,0004 | 0,0002 | 0,0005 | 0,0019 | 0,0003
Massa 4300 g
Tabela A.6. Composi¢cao quimica obtida da liga mae Al-3,5%Cu-0,25%Cr.
Elemento (% de massa)
Medigao Al Cu Cr Fe Si Pb Sr \Y
1 96,1 3,52 0,245 0,0651 | 0,0394 | 0,0056 | <0,00010 | 0,0107
2 96,0 3,51 0,255 0,0643 | 0,0478 | 0,00102 | <0,00010 | 0,0123
3 96,1 3,46 0,247 0,0614 | 0,0395 | 0,0063 | <0,00010 | 0,0114
4 96,2 3,41 0,249 0,0638 | 0,0387 | 0,0089 | <0,00010 | 0,0118
5 96,9 3,46 0,260 0,0604 | 0,0378 | 0,0085 0,187 0,0109
6 96,9 3,45 0,264 0,0614 | 0,0371 | 0,0094 0,220 0,0114
7 96,1 3,45 0,257 0,0631 | 0,0381 | 0,0069 | <0,00010 | 0,0104
8 96,9 3,68 0,266 0,0685 | 0,0409 | 0,0095 | <0,00010 | 0,0113
Média 96,0 3,49 0,255 0,0635 | 0,0399 | 0,0082 0,0510 | 0,0113
Desvio | 0,4175| 0,0835| 0,0078 | 0,0026 | 0,0034 | 0,0028 0,0233 | 0,0006
Padrao
Massa 3000 g




Tabela A.7. Composi¢cdo quimica obtida da liga mae Al-3,5%Cu-0,5%Cr.
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Elemento (% de massa)

Medicéo
Al Cu Cr Fe Si Pb Ti \Y
1 96,0 3,34 0,466 0,0784 | 0,0345 | 0,0093 | 0,0045 | 0,0108
2 95,8 3,51 0,493 0,0827 | 0,0342 | 0,0102 | 0,0041 | 0,0106
3 95,8 3,56 0,495 0,0834 | 0,0349 | 0,0104 | 0,0041 | 0,0107
4 95,8 3,56 0,494 0,0835 | 0,0427 | 0,0103 | 0,0039 | 0,0108
5 95,7 3,64 0,497 0,0991 | 0,0341 | 0,0108 | 0,0041 | 0,0104
6 95,8 3,55 0,493 0,0824 | 0,0456 | 0,0120 | 0,0051 | 0,0108
7 95,8 3,51 0,492 0,0811 | 0,0448 | 0,0116 | 0,0044 | 0,0106
Média 95,8 3,52 0,490 0,0844 | 0,0387 | 0,0107 | 0,0043 | 0,0107
Desvio | 0,0900 | 0,0922 | 0,0107 | 0,0067 | 0,0054 | 0,0009 | 0,0004 | 0,0001
Padréao
Massa 3080 g
Tabela A.8. Composicdo quimica obtida da liga méae Al-4,5%Cu-0,25%Cr.
_ Elemento (% de massa)
Medicéo
Al Cu Cr Fe Si Pb Ti \Y
1 94,9 4,70 0,246 0,0686 | 0,0298 | 0,0073 | 0,0056 | 0,0104
2 95,3 4,33 0,245 0,0607 | 0,0269 | 0,0078 | 0,0060 | 0,0109
3 95,2 4,43 0,241 0,0610 | 0,0291 | 0,0060 | 0,0058 | 0,0102
4 95,4 4,26 0,235 0,0572 | 0,0270 | 0,0061 | 0,0047 | 0,0101
5 95,3 4,30 0,241 0,0575 | 0,0288 | 0,0065 | 0,0053 | 0,0103
6 95,0 4,59 0,248 0,0633 | 0,0306 | 0,0064 | 0,0058 | 0,0107
7 94,8 4,74 0,271 0,0700 | 0,0323 | 0,0075 | 0,0075 | 0,0120
Média 95,1 4,48 0,247 0,0626 | 0,0292 | 0,0068 | 0,0058 | 0,0107
Desvio | 0,2289 | 0,1974 | 0,0115 | 0,0050 | 0,0019 | 0,0007 | 0,0009 | 0,0007
Padréao
Massa 4080 g




Tabela A.9. Composicdo quimica obtida da liga mae Al-4,5%Cu-0,5%Cr.

88

Elemento (% de massa)

Medicéo
Al Cu Cr Fe Si Pb Ti \Y
1 94,8 4,47 >0,500 | 0,0804 | 0,0342 | 0,0141 | 0,0060 | 0,0110
2 94,8 4,58 >0,500 | 0,0813 | 0,0350 | 0,0108 | 0,0039 | 0,0101
3 94,9 4,47 >0,500 | 0,0800 | 0,0340 | 0,0113 | 0,0042 | 0,0102
4 94,6 4,71 0,485 0,0670 | 0,0390 | 0,0123 | 0,0142 | 0,0122
5 94,7 4,65 0,459 0,0688 | 0,0379 | 0,0088 | 0,0175 | 0,0128
6 94,5 4,60 0,464 0,0671 | 0,0354 | 0,0334 | 0,0122 | 0,0137
Média 94,7 4,58 0,485 0,0741 | 0,0359 | 0,0151 | 0,0097 | 0,0117
Desvio | 0,472 0,0963 | 0,0138 | 0,0071 | 0,0021 | 0,0091 | 0,0057 | 0,0015
Padréao
Massa 2840 g
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