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RESUMO

Este trabalho descreve o método de fabricacio de uma liga de aluminio de
alta performance visando aplicagdes a temperaturas elevadas.

A composicao quimica basica da liga é :
Al -12% Si - 5% Ferro

O processo de manufatura empregado para a liga é o de Mechanical Alloying
(M.A.). Esse processo utiliza energia através do impacto do meio de moagem
(esferas e bracos impulsores) com a massa do p6 usada para produzir a liga.
Envolve mecanismos de fratura e soldagem de particulas até a obtencio de
estruturas refinadas, estruturas endurecidas por dispersdo, estruturas amorfas e
estruturas nanocristalinas, entre outras.

Esse processo ¢ largamente utilizado em paises desenvolvidos. E compativel
com 0s processos modernos de fabricacao de pos, como os de solidificacio rapida
(S.R.), Reaction Milling (R.M.) ou o método Osprey.

E descrito o processo M.A., e sdo apresentados alguns metodos de
caracterizacao de ligas como analise de distribuicao granulométrica, analise de gas
residual, densidade aparente, curvas de compressibilidade, analise superficial
especifica (B.E.T.) e analise de difracao de Ratos-X.

Sdo apresentados métodos de consolidagcao de pos obtidos por Mechanical
Alloying, incluindo compactacio a frio, sinterizacdo com desgaseificacio e
forjamento a quente. Apresenta-se uma analise das propriedades de resisténcia ao
escoamento obtidas. E feita uma comparacao com as propriedades citadas na
literatura para ligas manufaturadas através de métodos convencionais de fabricacio
(tecnologia do lingote) e para ligas obtidas por outros processos que envolvem a

metalurgia do po.
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ABSTRACT

This work describes a high performance aluminium alloy manufacturing
method to high temperatures applying.

Its basic chemical composition 1s :
Al -12% Si - 5% Iron

The processing method 1s Mechanical Alloying (M.A), using energy through
the allowing producting powder mass milling impact (spheres and arm impeller). It
goes through partcles breaking and soldering process to attain refined, dispersion
strengthened, amorphous, and nanocrystallines structures and more.

This process 1s wide employed in developed countries and compatible to the
modern process in powder manufacturing, as Rapid Solidification (R.S.), Reaction
Milling (R.M.) or Osprey method.

M.A. process 1s described and some methods of alloy characterizations are
shown: residual gas analysts, apparent density, granulometric distribution analyss,
compressibility curves, specific superficial analysis (BET), X-ray diffraction analysts.

Consolidation methods using powder from Mechanical Alloying process are
shown, including cold compaction, sintering with degassing and hot forging. The
vield stress properties obtained and a companson to the literature cited
manufacturing allovs properties are the following subject. The comparison goes
through the regular alloy manufacturing (ingot metallurgy) and other process

through powder metallurgy.
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1. INTRODUCAO

Nos paises desenvolvidos é comum a fabricacio de pecas de aluminio
através da metalurgia do po, pois este processo permite uma alta produtividade e
apresenta relativamente um custo mais reduzido em comparagio com processos
convencionais que envolvem a tecnologia do lingote. Esta técnica utiliza matéria-
prima oriunda da fusio subseqliente ao emprego de processos de conformagiao e
implica em perda de material, além da necessidade de operacoes secundarias de
usinagem, tratamento térmico ¢ acabamento, que conduzem a um custo final mais
elevado para os componentes.
Para o desenvolvimento de ligas de aluminio através da metalurgia do po,
existem duas linhas de atuacio principais:
® Metalurgia do po (usualmente abreviada por M/P) convencional que envolve
compactac¢ao e sinterizacao (custo mais baixo, propriedades razoavets).

® Metalurgia do p6 envolvendo processos especiats de fabricacio visando a
obtencio de ligas de alto desempenho (custo mais elevado, melhores
propriedades).

Neste ultimo caso sio notavets os avancos nas técnicas de producio de liga,
entre as quais citamos a de solidificacao rapida que envolve fusio com subseqtiente
altas taxas de extracio de calor (da ordem de 10° K/s) e a de Mechanical Alloying que
envolve a fabricacio de ligas no estado sélido através do emprego de energia
proveniente do impacto entre os meios de moagem (esferas e bracos impulsores do
equipamento) e a massa de moagem (liga propriamente dita). Com as ligas obtidas
através destes métodos e a posterior consolidagio tais como a compactagio
isostatica a frio ou a quente, extrusio e¢/ou forjamento, assegura-se uma
microestrutura refinada com conseqiientemente propriedades superiores as obtidas
por técnicas convencionais, além de garantir-se uma isotropia de propriedades.
Entre as propriedades, pode-se citar, por exemplo: limite de resisténcia a tragio e

ao escoamento, alongamento, fadiga, tenacidade a fratura e combinacdes destas,
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avaliadas tanto a temperatura ambiente quanto a altas temperaturas.

As possibilidades de aplicacdo para as ligas de aluminio sio as mais diversas
possiveis, envolvendo em geral, solicitacdes que requeiram:!’

- Resisténcia mecanica;

- Excelente usinabilidade;

- Estreitas tolerancias dimensionais;

- Resisténcia ao calor;

- Estabilidade térmica;

- Resistencia ao desgaste;

- Elevado médulo de elasticidade (ligas de aluminio- litio).

- Baixa densidade.

- Resisténcia a corrosio.

- Emprego em temperaturas elevadas (ligas com adigoes de ferro e particulas
ceramicas - compositos).

Modernamente estio sendo desenvolvidas ligas de aluminio, através da
metalurgia do po, onde busca-se uma combinacio de propriedades aliando, por
exemplo, alta resisténcia mecanica e a corrosio, resisténcia mecanica a altas
temperaturas, entre outras possiveis combinacoes. Isto torna estas ligas candidatas
potenciais para aplicacdes na industria aeronautica, automobilistica, de maquinarias
em geral, entre outras.

Para destacar alguns exemplos de possiveis pecas a serem produzidas pela
metalurgia do po, cita-se:

- Componentes de trem de pouso, rotores de helicoptero e fuselagem
principal (industria aeronautica).

- Projétets, capsulas de artilharia e capas de cartuchos (industria militar).

- Bielas, pistoes, engrenagens (industria automobilistica).

- Pegas para a industria eletronica.

- Pegas estruturais para maquinarias em geral (industria téxtil, etc.)

A figura 1.1 ilustra um fluxograma onde constam os varios caminhos

indicados para a consolidacio de pés de aluminio. O procedimento adotado para
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este trabalho é aquele que envolve a tecnologia de fabricacio de ligas de alta
performance através do processo de Mechanical Alloying (nimero 3). Os

procedimentos e parametros de cada etapa deste trabalho sio apresentados a seguir.

METAL LIQUIDO
_/_/_’———"“"—-——.__
—_—
ATOMIZACAO |
| MECHANICAL ALLOYING|
Po ©)
@ x(é:) =
TRATAMENTO CIP PRENSAGEM
onacs | Lot AFRIO @
B PSart DESGASEIFICACAO “COMPACTACAO |
AQUENTE | DESGASEIFICACAO SPRAY

Figura 1.1. Processos de fabricagdo para ligas de aluminio de alta performance obtidas através da

r\]:lfft:l]urgia do po. (CIP = Compactacio Isostitica a Frio: VHP = Prensagem a Quente a
acuo).



2. ASPECTOS GERAIS DA METALURGIA DO PO

2.1. Produgao de Pés Metalicos

Os pds podem ser obtidos através de varios métodos que conferem
propriedades aos mesmos. Entre estes pode-se citar 4 técnicas distintas: mecanica,
quimica, eletrolitica ¢ atomizacdao. Cada método fornece caracteristicas especificas,
tats como: tamanho e forma de particula, morfologia, densidade, area superficial,
escoamento, etc., que influenciam as proptiedades finais do produto. 3

A manufatura dos pos de aluminio pode ser por atomizagiao convencional, ou
solidificacao rapida a partir de ligas fundidas. Neste segundo processo, emprega-se altas
taxas de extracio de calor, da ordem de 10* a 10°K/s. Através da solidificacio rapida
obtém-se estruturas finas e refinadas e uma maitor solubilidade dos segundos elementos
de liga, diminuindo etapas de conformacio mecanotérmicas com conseqiente
economia do processo, obtendo-se, desta forma, ligas metalicas com melhores
desempenhos. [

Como processo alternativo de fabricagdo de ligas, cita-se o processo de moagem
por atricio conhecido na literatura inglesa por Mechanical Alloying. As propriedades
obtidas por este processo sao compativets as de solidificacao rapida, com a vantagem
de que neste processo, pode-se conseguir tamanhos de particulas extremamente

pequenos, da ordem de nm .[!

2.2. Mistura dos Pés

Nesta etapa, inclut-se a elaboracao da composicio estequiométrica da liga
com adicio de lubrificante.

O tipo de misturador é importante para determinar a eficiéncia da mistura. O
volume de p6é no misturador determina a eficiéncia do processo. Por exemplo, um
volume entre 20 e 40% da capacidade do misturador €é usualmente 6timo. A

velocidade de rotacio também tem um considerivel efeito na eficiéncia da

I
moagem.!"



Uma velocidade lenta ira prolongar o tempo necessario para a obtengao de
uma mistura adequada. Alternativamente, a rotacdo rapida ira conferir uma forca
centrifuga a0 po, que interfere no escoamento. As melhores misturas ocorrem
quando as forcas centrifugas sao pequenas, mas nao tio pequenas de forma que

nao ocorra turbuléncia.™*

2.3. Lubrificagao do Pé6

O atrito inter-particula reduz o escoamento do po e as propriedades de
empacotamento. Um problema fundamental ¢é o atrito entre a parede da matriz e o
po durante a prensagem. Desta forma, torna-se necessaria a utilizacdo de
lubrificante para minimizar o desgaste da matriz e facilitar a extracio da peca.™?

Ha duas maneiras de lubrificacio™™ ' : Lubrificacio nas paredes da matriz e
lubrificacio do po6 (entre particulas). A lubrificacdio nas paredes da matnz ¢
preferida na teoria, mas nio é facil de incorporar em equipamentos de compactacao
automatica. Para lubrificacao dos pos metalicos, geralmente utilizam-se estearatos a

base de zinco, litio ou magnésio. A concentragio destes lubrificantes pode atingir

até 2%, sendo comum um tamanho médio de particulas de 30 um.

2.4. Compactagio de p6s metilicos "> *!

A compactacio de pos metalicos tem as seguintes funcoes principats:

- Consolidar o p6 no formato desejado;

- Atingir tanto quanto o possivel as dimensoes finais, levando-se em
consideracdo as variacoes dimensionais apos a sinterizacao,

- Atingir o nivel e o tipo de porosidade desejada;

- Atingir a resistencia adequada para 0 manuseio.

Entre os métodos mais usuais de compactacio, podemos citar o de
compactagao em matriz, que representa a técnica de consolidacio mais largamente
utilizada.

Ha varios tipos distintos de compactagao em matriz, quais sejam:t" "]



2.4.1 Compactagiao em Efeito Simples
Esse sistema de compactacio ocorre quando a pressao ¢ transmitida a partir de

um Unico puncao.

2.4.2 Compactagao de Duplo Efeito
Este sistema ¢é utilizado para pecas de um ou dots nivets que devem ser
pressionados com forcas a partir de duas diregdes, e produz pecas com densidades

mais uniformes do que na prensagem com movimento simples.

2.4.3 Compactagao de Duplo Efeito com Matriz Flutuante

Neste sistema, o puncio inferior permanece estacionario durante a compactacao
¢ a matriz ¢ mantida em sua posicao onginal pela acio hidraulica, pneumatica ou
mecanica . Durante a fase de compressdo surge uma forca de atnito entre os pos ¢ as
paredes da matriz que, quando supera a forca que a suporta, provoca sua
movimentacao para baixo. Este movimento simula um deslocamento do puncio para

cima.

2.4.4 Compactagao de Muiltipla Movimentagao com Matriz Flutuante
Neste sistema, em geral, ha dots ou mais puncoes inferiores e superiores e estes

sao posicionados de tal forma que produzem varios niveis na pega.

2.5. Mecanismos de Escoamento Plastico '

O comportamento do pé durante a etapa de compactacio ¢ de importancia
fundamental na metalurgia do po.

Dots mecanismos basicos ocorrem durante a compactacao sob pressao:

- movimentacao das particulas.

- deformagao e fratura das particulas.

O movimento de re-arranjo das particulas ira resultar em um empacotamento
mais eficiente do pd, isto €, densificacio. Tal movimento ¢ limitado pelas forcas de

atrito desenvolvidas entre as particulas , a matniz, pungoes € machos.
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Na producio de pecas de alta densidade, os principais mecanismos de
densificacao sdo as deformacoes plasticas e elasticas; sendo que esta é recuperada
quando da remocao do esforco de conformacao e ejecao.

A reststéncia a verde do compactado resulta principalmente do entrelacamento
mecanico das irregularidades das particulas. Isto ¢ fornecido pela deformacio plastica
durante a conformacio superficial. A resisténcia a verde pode aumentar por:

- Aumento da rugosidade superficial das particulas;

- Aumento da area superficial do po.

- Decréscimo da densidade aparente

- Decréscimo da oxidacdo e contaminacao do po;

- Aumento da densidade verde ou da pressao de compactacio;

- Decréscimo do teor de certos aditivos interferentes (elementos de ligas,

lubrificantes).

2.6. Sinterizagdo " "*!

Na metalurgia do po, a sinterizacdo é uma das etapas mais importantes.
Através do aquecimento do material compactado em um forno, obtém-se a energia
térmica necessaria para iniciar a soldagem inter-particula e benefictar as
propriedades. Este fenomeno ocorre por movimentos atomicos que atuam para
eliminar a alta energia superficial associada as particulas compactadas.> "

A sinterizacao nao ¢ um processo simples dada a complexidade dos
mecanismos nela envolvidos. Muitos materiais sinterizam pela combinacio de acoes
que envolvem multiplas maneiras de escoamento de massa. Variaveis tais como
tamanho de particula, temperatura e tempo influenciam os mecanismos desta etapa
do processo.

De outra maneira, pode-se dizer que o processo de sinterizacio consiste na
densificacao de compactados porosos sob aquecimento através do transporte de
matéria em escala atbmica com ativacio térmica.

A smnterizacio envolve o aquecimento do material a altas temperaturas,

tipicamente entre 0,5 a 0,8 da temperatura de fusio, quando as particulas se unem



incipientemente. Este € um processo espontaneo, onde se observa uma diminuicao
de energia livre da amostra. A forca motriz mats importante ¢ a reducao da area
superficial, crescendo as particulas grandes as expensas das menores. A
microestrutura resultante é composta de grios individuais, separados pelos
contornos de grio e, freqientemente, por uma porosidade residual.

O tamanho de particula desempenha um papel muito importante no
processo de densificacio que acompanha a sinterizacio dos pos. A taxa de
densificacao € mversamente proporcional ao tamanho da particula. Isto significa
que, quanto menor for o tamanho de particula do po, mats ativo sera este no
processo, respeitado um limite minimo. Durante a sinterizacdao, o transporte de
matéria em escala microscopica ¢ afetado pela diferenca de pressao e mudancas na
energia livre através de uma superficie curva. Pela discussio de modelos para
sinterizacao a partir de consideracoes termodinamicas, baseadas na difusio atomica
ou 10nica, que considerem a variagio de energia livre de superficie referida e uma
1sotropta na tensdo superficial dos pods, chega-se a equagoes para o gradiente de
concentragao ou pressao. A partir da existéncias destes gradientes, ¢ possivel o
transporte de massa, da fonte ao sumidouro, por um caminho preferencial. A
formula geral para as equacdes da cinética do processo, supondo uma geometria
circular para o pescogo intergranular formado na sinterizacio, tem a seguinte forma

geral:

(x/a)1 = Kt (2.5.1)

em que x ¢ o tamanho da zona intergranular, 2 o raio da particula esférica, n é
dependente do mecanismo (difusio por superficie, difusio por contorno de grio,
difusio volumétrica, etc.), K é a velocidade constante do processo que depende,

entre outras cotsas, do coeficiente apropriado de difusao e t € o tempo.



2.6.1. Mecanismos de Transporte de Material.:'" !
Ha duas classes de mecanismos de transporte, quais sejam :
e Transporte de superficie (condensacio - evaporacio, difusio superficial ).
e Transporte de volume (difusio no reticulado, difusio no contorno de grio e
escoamento plastico).

Um conjunto de particulas devido a densidade de defeitos crstalinos apresenta
um excesso de energia em relacio ao seu estado estavel (minima energia). Este excesso
de energia encontra-se distribuido no sistema da seguinte forma:

- Excesso de energia de superficie devido a elevada area superficial existente no
sistema;

- Energra relacionada aos defeitos crstalinos existente em equilibnio com esse
excesso da superficie.

A existéncia de um potencial termodinamico possibilita a ocorréncia do processo
de sinterizacio.

2.6.2. A Forga Motriz na Sinterizagao "% "]

As forgas motrizes na sinterizacio sao forcas internas superficiats, freqiientemente
chamadas forcas capilares, bem conhecidas nos liquidos (goticulas de mercurio).

Nos estagios niciais de sinterizacao, outras forcas, além das forcas de tensoes
superficiais, podem contribuir para a movimentagao atomica na sinterizacao; sao as
forcas gravitacionass e as forcas devido as tensoes residuats, nos compactados. Somente
uma pequena diferenca no encolhimento ¢ devido a forcas gravitacionais.

As tensoes restduass, induzidas até a superficie dos compactados durante a
compactacao, produzem uma pequena contribuicio nas varnacoes dimensionais na
sinterizacio em temperaturas baixas.

Muitos mecanismos de transporte de material sao costumetramente distinguidos:

- Evaporacao e Condensacao.

- Escoamento difusional.

- Escoamento viscoso.
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- Escoamento plastico.

Conforme ja visto, de maneira simplificada, os processos de difusio ocorrem
devido a gradientes de concentracio de lacunas existentes entre as diversas regides do
sistema de particulas. Sabe-se, contudo, que a concentracao de lacunas existentes no
volume imediatamente abaixo de uma superficie esta relacionado com o raio de
curvatura desta superficie. Para raios concavos, a concentragdo € menor que a
concentracao de equilibrio existente no nucleo da particula. Para raios convexos a
concentragdo ¢ maior nas regides proximas a0 pescogo. Se a temperatura permitir,
ocorrera migracao de lacunas de regides de maior concentragao para regides de menor
concentracao. Difusio de lacunas num sentido mmplica em difusio de atomos no
sentido oposto. Tem-se assim, fluxo de materal para a regiao de pescoco acarretando
esferotdizacio e diminuicio do poro.

O mecanismo de difusio pode ocorrer por cinco “caminhos” diferentes,
conforme indica a Tabela 2.1.

Tabela 2.1 - Possiveis caminhos de difusio no processo de sinterizagio.!”!

Numero| Sorvedouro do Caminho de Fonte de Material
) Material Difusao Sorvedouro de

Fonte de Lacunas Lacunas

1 Pescoco Reticulado Superficie

2 Pescoco Superficie Superficie

%) Pescoco Reticulado Contorno de grio

4 Pescoco Contomo de graio | Contomo de griao

5 Pescoco Reticulado Discordancias

Apesar de ocorrerem simultaneamente, as velocidades de contribuicao para a
sintenizacao dos mecanismos sio diferentes. Isto é devido ao fato destes mecanismos
serem diferentemente dependentes da geometria do sistema, da temperatura e dos
parametros intrinsecos do material. Pode-se controlar os mecanismos através das
condi¢des de sinterizagdo para que ocorra ou nao densificagio preferencial visando-se a

obtenc¢do de um produto final com as caracteristicas de porosidade desejadas.



No estagio inicial, o movimento das particulas ¢ dominado pelos gradientes
de curvatura proximos do pescoco criado entre as mesmas. A estrutura do poro €
aberta ¢ completamente inter-conectada, embora a forma do poro nio seja muito

plana.”®

No estagio intermediario, a estrutura do poro torna-se mais plana e tem uma
estrutura cilindrica inter-conectada. As propriedades do compactado sao
desenvolvidas predominantemente neste estagio. A densidade situa-se entre 70 e
92% da densidade tedrica.®

No estagio final, os poros tornam-se esféricos e o crescimento do grao
torna-se evidente. !

Pode-se utilizar fases aditivas que benefictam a taxa de difusao durante a
sinterizagao. Estas fases podem ser usadas para estabilizar a estrutura do cristal ou
mais tipicamente para formar uma fase liquida visando o aumento da taxa de
sinterizagdo. A sinterizacio com fase liquida é uma opgao atrativa para muitos
materiats de alta performance, porque conferem excelentes propriedades finais.

Estes estagios do processo associados com a classica sinterizacao em fase liquida,

podem ser vistos da seguinte maneira, como ilustra a Fig. 2.1, abaixo:

ESTAGIOS

TEMPO

Figura 2.1 - Estagios de Sinterizagio com Fase Liquida.'”]

Desta forma, na sinterizagio com fase liquida existem trés estagios que ocorrem

em funcio do tempo, a saber :

[ - Re-arranjo - Escoamento do liquido, penetracio e re-empacotamento,



densificacdo rapida ou crescimento, deslizamento de particula.

IT - Solugdo - Re-precipitacio - densificacio com controle difusional,
acomodacao da forma; crescimento do grio; formacao de pescoco.

[T - Estado Solido - Estrutura rigida, crescimento de pescoco,
crescimento do grao, coalescéncia, engrossamento do poro.

Neste tipo de sinterizacao, o liquido pode fornecer um rapido transporte de
massa ¢ portanto uma rapida sinterizacao podera ocorrer se certos Crtérios sao
estabelecidos:

- O liquido deve formar um filme em torno da fase solida garantindo
uma molhabilidade nas particulas.

- O liquido deve ter solubilidade para com o solido.

- O transporte de difusio para os atomos solidos dissolvidos no liquido
devera ser alto o suficiente para assegurar uma rapida sinterizagdo.

A combinagio da molhabilidade, escoamento do liqudo e re-arranjo de
particulas, contribuem para uma rapida troca de volume no compactado.

Os produtos sinterizados com fase liquida apresentam melhores propriedades
mecanicas se comparados com os sinterizados com fase solida.

Os efeitos de solubilidade do metal base e dos aditivos implicam na denstficacao
ou no crescimento do poro conforme ilustra a Fig, 2.2 1'%

Se a relacio entre solubilidade do metal base (Sg) e a do aditivo (S,) for mator
que um, ocorre densificacao e se a relacio entre a solubilidade do metal base e a do
aditivo for menor que um, ocorre o crescimento do poro.

A resisténcia fraca da ligacio implica em baixa energia de ativacio e rapida
difusio.

A baixa temperatura eutética ¢ a mais favoravel.

A tabela 2.2, a seguir, apresenta os efeitos de solubilidade na densificacdo.



Tabela 2.2 - Efeitos da solubilidade na densificacao.

Al /n 0.004 cresce
Cu Al 0.1 cresce
Cu Sn 0.001 cresce
Cu Ti 4 contrat
Fe Al 0.02 cresce
Fe B 7 contrat
Fe Cu 0.07 cresce
Fe Sn 0.01 cresce
Fe Ti 3 contrat
Mo N1 20 contrai
Ti Al 0.0003 cresce
W Fe 5 cresce

Sp/S4 < 1, poro cresce.

2.7. O Processo de Conformagio de Sinterizados [»""!h 131 1]

Para a conformacio de sinterizados, existem varios processos. Estes sio
escolhidos em funcao da aplicabilidade da liga, sempre considerando-se as propriedades
requeridas e a relacio custo-beneficio.

Os processos usuais para a conformacao de sinterizados no qual se busca uma
densidade proxima da densidade teorica, sao os seguintes:

Prensagem isostatica a quente (HIP)

Prensagem isostatica a frio (CIP)
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Figura 2.2. Efeitos de solubilidade do metal base e dos aditivos.!'"!



Compactacio rapida multidirecional (ROC)
Extrusao
Forjamento

O processo HIP, é uma técnica de processamento em que os materiais (pos
metalicos) sao submetidos a pressoes aliadas a altas temperaturas. 1152

O processo CIP utiliza pressio que ¢ aplicada a um fluido hidraulico. Esta
pressao ¢ transmitida a0 po que esta armazenado em um molde flexivel (por exemplo,
elastomeros) na temperatura ambiente. A faixa de pressiao utilizada situa-se entre 210 a
410 MPa. Em ambos processos (HIP e CIP), as pecas sao produzidas em sua forma
final € obtém-se uma microestrutura homogénea "%,

O processo ROC emprega altas pressoes aliadas a temperaturas, sendo que esta
ultima deve ser suficiente para fazer com que o matenal escoe como um fluido na
matriz, gerando desta maneira pressdes hidrostaticas. As pressdes sio de
aproximadamente 1000 MPa .""

A extrusao ¢ um complicado processo termo-mecanico envolvendo interacoes
entre as variaveis do processo, propriedades do material a elevadas temperaturas e
condi¢oes de operagdo. Particularmente é um processo muito importante para ligas de
aluminio porque permite quebrar ¢ redistribuir os oxidos, que previnem a efetiva
soldagem  inter-particula na sinterizacao. Fsta quebra de oxidos é garantida pelo
trabalho redundante. Neste processo, ocotre uma compactacio a quente ¢
conformacao mecanica e, desta forma, tem-se a uniao mnter-particulas e estruturas
macigas, pela quebra da camada de o6xidos formada na superficie da pelicula. O
processo de extrusao envolve composicao quimica, constituicao das fases e condicoes
de deformagio. E afetada também pelas caracteristicas iniciais produzidas pela
atomizagao incluindo tamanho de particula, distribuicio, morfologia e microestrutura.
Com grandes deformacdes, pode-se ter a completa eliminacio de poros. '

A Metalurgia do P6 em seus estagios anteriores, envolve o forjamento de po. O

trabalho de conformacio de pds metalicos é provavelmente o exemplo mais antigo de

conformagao.
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O forjamento da pré-forma ¢é a etapa que visa melhorar as propnedades dos
sinterizados a fim de que possam ser utlizadas em aplicacées que exijam melhor
desempenho quanto a dutilidade, energia de impacto e resistencia a fadiga, ou seja,
aspectos em que as pecas de metalurgia do pé convencional deixam a desejar. [

A principal técnica unlizada para melhorar essas propriedades € a elevacio da
densidade relativa o mais proximo possivel da densidade teérica. A porosidade das pré-
formas deve ser, portanto, totalmente eliminada ¢ um dos processos utilizados com
éxito ¢ o forjamento a quente. A obtencao da densidade completa ¢ conseguida através
do escoamento do material. >/

O trabalho com pds também conduz a estruturas metalirgicas que nao sao
obtidas pelo processo de fundicao. As vantagens e oportunidades continuam a ser as
foras diretrizes para aplicacdes da metalurgia do p6 e do forjamento. [P

A industia moderna da metalurgia do po tem crescido visando a producio
economica de pegas ja proxima da sua forma final de utilizacao, onde alia-se precisao
dimensional com propriedades mecanicas. | !

Este processo ¢ muito utilizado na industria automobilistica para a producio de
cames, engrenagens, pinhdes e outros componentes que requerem aplicacoes de alta
resisténcia. Existem  maquinas (prensas) capaz de produzir engrenagens excedendo
99° da densidade completa a uma velocidade de 900 pegas por hora. Esta operacio
pode ser realizada tanto a frio quanto a momo. ']

O forjamento de sintenizados, envolve compressao axial das pré-formas de po
para desenvolver a densidade completa e encontrar a forma desejada da peca. O
processo ¢ geralmente conduzido em uma matriz consistindo de cavidade passante, um
puncao superior movel para aplicacdo da carga e um puncao inferior que também serve
de extracio da pega. [ P!

O elemento chave no sucesso o forjamento do po ¢ a escolha correta da pré-
forma, que deve preencher completamente a matriz sem a ocorréncia de trincas . Cada

peca requer seu proprio desenvolvimento de pré-forma, mas os principios basicos da

mecanica do escoamento de material fornece os conceitos e os caminhos para o



projeto da pré-forma. A ajuda de computador para o projeto da pré-forma também
esta emergente. !

Existem dois tipos de fofjamento de pos que sio:' " ")

1- elevado escoamento, em que um formato de pré-forma relativamente simples
¢ utlizada.

2- escoamento limitado, ou re-prensagem, que usa uma pré-forma detalhada

objettivando a forma final da peca.



18

3. PRODUCAO DE LIGAS DE ALUMINIO POR METALURGIA DO PO

3.1. Estado da Arte

As pecas produzidas a partir das ligas de aluminio por Metalurgia do Po
possuem, em relacao as convencionais (tecnologia do lingote), propriedades superiores
de resisténcia mecanica, ductilidade, resisténcia a corrosao sob tensdo e tenacidade a
fratura. Os métodos de Metalurgia do Pé conduzem a uma estrutura metalrgica fina e
composicoes quimicas que nio podem ser produzidos por métodos metalirgicos
convencionais. "]

A metalurgia do p6 permite o enriquecimento das ligas utilizando-se, por
exemplo, adicoes de cobalto em quantdades geralmente mais elevadas do que aquelas
contidas em ligas convencionais que refinam a estrutura do grio. !

Ligas de aluminio na forma forjada e extrudada sio particularmente bem
adequadas para pecas aeroespaciais e bélicas que estio sujeitas a condicdes de corrosao
e tensdes mecanicas.' >’

O desenvolvimento de ligas de aluminio de elevada performance produzidas
pela empresa Otto Fuchs- Alemanha, de uma maneira geral, podem ser classificadas
nos seguintes grupos: !

Ligas que combinam resisténcia a corrosao aliada a boa resisténcia
mecanica e tenacidade.

Ligas que combinam excelente resisténcia mecanica tanto  a
temperatura ambiente quanto a temperaturas clevadas. Neste grupo, onde siao
desenvolvidos ligas semelhantes as da série AA 7000, aumenta-se o conteudo de
zinco para beneficiar o endurecimento por precipitagao. Outros elementos de liga
também siao adicionados, tats como manganés e ferro para formarem fases
intermetalicas do tipo Al;Fe e Al;Mn.

Também tem sido projetadas ligas a base de aluminio-ferro ou aluminio-
manganes, onde busca-se a combinacio de resisténcia estatica e dinamica a
temperaturas elevadas. Ligas como por exemplo: Al-8,5Fe-2Mo-1Zr e Al-11Fe-2V,

fazem parte do programa de estudo COST 503 (Cooperacao Européia no Campo



19

Cientifico e Pesquisas Técnicas)."!

Outras ligas que estao despertando a atencao sao as ligas de aluminio-litio ou
compositos a base de aluminio (matriz). Estas ligas podem ser utilizada em altas
temperaturas com vantagens de reducio de peso e custo.

A grande vantagem em se utilizar ligas de aluminio projetadas para elevadas
performance, consiste na supenoridade que estas ligas M/P possuem a temperaturas
elevadas com relacao, por exemplo, a liga AA 2618 (convencional), sendo que as
propriedades desta cai abruptamente devido a instabilidade térmica, como resultado do
super-envelhecimento. A temperaturas de 300 °C | a resisténcia de uma liga M/P ¢
quase tres vezes mator do que a convencional AA 2618. Outra propriedade mnerente da
M/P ¢ seu coeficiente de expansdo térmica que € aproximadamente 20 % mais baixo
do que a convencional AA 2618. Ligas de aluminio projetadas para aplicacbes em
temperaturas elevadas fabricadas através da técnica M/P  podem  substituir
componentes de titanio em aeronaves. Estas ligas sdo a base de Al-Fe-Ce e Al-Fe-V-Si
e suas propriedades sio superiores as ligas convencionais na faixa de 149°C - 315,5°C.P

A tecnologia de solidificacio rapida em conjunto com o processo M/P, tem sido
mstrumento na formulagio do sistema de ligas onde a estabilidade térmica das mesmas
¢ obtida pela utilizacio de dispersoides finos e estaveis que sao distribuidos na liga
matniz. A resisténcia da liga é controlada pela relativa fracio de dispersoides na matnz e
as condicoes do processo sio empregadas na fabrcacio do produto final. As
microestruturas destas ligas M/P sio upicamente caracterizadas por grios finos e
equiaxiais com dimensées menores que 8 a 10 um. O tamanho reduzido tanto do
dispersoide como da matriz (Al) conferem uma combinacao unica de propriedades
tanto a temperatura ambiente quanto a elevadas. ]

O processo alternativo de Mechanical Alloying ¢ compativel com o de solidificagio
rapida e também utliza dispersoides que sao distribuidos na matriz de aluminio atraves
do processamento no estado solido.

Estes fatores, junto com as vantagens economicas desta tecnologia, tende dar

. . o TG
continuar a expansio do mercado para pegas de aluminio. '
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Entre as técnicas que apresentam maiores potenciats para o desenvolvimento

de ligas de aluminio de elevada performance, destacamos: ™!
- Tecnologia de solidificacao rapida.
- Método Osprey.
- Mechanical Alloying.

Através destas técnicas, pode-se adicionar teores de ferro (8 a 12%) ou
outros elementos de liga, tais como vanadio, molibdénio, cobalto, cério, que podem
ser utilizados para aumentar a resisténcia a elevadas temperaturas e estabilizar as
fases formadas na liga Al-Fe. *!

Estas ligas possuem aplicacoes industriais em componentes tais como bielas,
componentes automotivos, componenetes aeroespaciats, ferramentas, dispositivos e
pecas estruturas.

Devido a suas propriedades fisicas e mecanicas, as ligas de aluminio M/P

beneficiam a engenharia com a flexibilidade na seleciao de materais e projetos.

3.2. A Técnica da Metalurgia do Pé

A metalurgia do p6 para ligas de aluminio € similar a técnica empregada para ligas
ferrosas, respeitadas algumas particularidades tais como atmosfera de sinterizacio, tipo
de lubrificante, ponto de orvalho, entre outras.

A seqiéncia de fabricacdo para a producao de componentes de aluminio, em
geral, envolve as seguintes etapas: Producio de pos metalicos, preparacio da liga (pos
elementares, pos pré-ligados), mistura, compactacio e sintenizaciao e em alguns casos,
para pecas de elevada performance, a conformacao de sinterizados.

A seguir sao apresentadas as etapas da metalurgia do p6 com énfase para o

aluminio.



3.3. Consolidagao de Pés Metalicos

3.3.1. Elaboragio da Liga/Mistura '*!

Apos a escolha da liga, os componentes sao pesados estequiometricamente,
incluindo a adicio de lubnficante, em torno de 1% em peso, ¢ sdo colocados em um
misturador que pode ser de varios tipos; como por exemplo: tipo Y, duplo cone, cubo

rotativo, cilindrico.

3.3.2. Compactagio de Ligas de Aluminio'" '™

A compactacio de pos de aluminio segue a regra para os demats pos
metalicos, cujos procedimentos ja foram apresentados no capitulo anterior.

Devido a0 bom escoamento do aluminio dentro da matriz, podem ser
produzidas pegas com formas complexas e precisas. Por outro lado, deve-se utilizar
ferramentas de compactacio fabricadas em metal duro e de preferéncia revestidas
com nitreto de titanio, para minimizar a tendéncia que o aluminio apresenta de
soldar na parede da matriz."

O lubrificante niao deve reagir com o aluminio e assim o estearato de zinco,
comumente usado na compactacio de ferro e aco, nio deve ser utilizado."

O conteudo 6timo da adicao de lubrificante deve estar na faixa de 1,0 a 1,8%
em peso. Actma deste valor, a resisténcia a verde e, especialmente, a resisténcia
mecanica da peca cai drasticamente.™

Este conteudo depende de geometria e peso da amostra pressionada e da
distribuicao do tamanho de grao.

A razdo de compressio para o aluminio esta na faixa de 1,5 a 2:1"

Pecas de aluminio M/P sio compactadas com baixas pressoes e sao adaptadas a
todos os tipos de equipamentos de compactacao. A baixa pressao de compactacio
requerida para o aluminio permite o uso de prensas de pequena capacidade.

Um alto conteudo de lubrificante necessita a remogio de uma grande

quantidade de graxa antes da sintenizagio. Desta forma sao utilizados fomos especiais

ESCOLA 0= ENGENHARIA
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com zonas separadas para a retirada de lubrificantes, a fim de garantir-se um ponto de

orvalho adequado.

3.3.3. Retirada de Lubrificante ''/

A temperatura de retirada de lubrificante para ligas de aluminio, deve situar-se
abaixo de 420°C. Em temperaturas superiores a esta, a cera pode reagir com os
eutéticos fundidos emergentes e resultar, desta forma, em amostras sinterizadas fragess
e quebradicas. Na temperatura usual de 400°C, a retirada de lubnificante ¢ completada
em torno de 20 minutos sem qualquer problema emergente. Apos o dewaxing, pode-se
uthzar altas taxas de aquecimento, até atingir-se a temperatura de sintenizacio. Este
procedimento ¢ utlizado para minimizar as mudancas dimensionais e otimizar as
propriedades das pecas sinterizadas.

A taxa de aquecimento pode ser de 10 a 15°C/min com o tempo de permanencia
na temperatura de dewaxing de 20 minutos. Apos, a taxa de aquecimento pode serde 5 a
8°C/min até a temperatura de sinterizacio.

Estas taxas sdo utilizadas para minimizar as vanagoes dimensionats (contragio ou

dilatagio) e atingir as propriedades.

3.3.4. Sinterizagio de Ligas de Aluminio M/P ["*

O aluminio M/P pode ser sinterizado em uma atmosfera controlada que pode ser
merte ou vacuo. Geralmente utliza-se no caso de sinterizacao com gas inerte,
nitrogénio  seco e nitrogénio liqudo evaporado, com ponto de orvalho de,
aproximadamente, - 45°C  que deve ser mantido no forno. Apesar destas
particulanidades, a sinterizacio do aluminio €, hoje em dia, um processo conhecido. As
temperaturas de sinterizacio estio na faixa de 550 a 625°C, e os tempos de
permanéncia nesta temperatura variam de 10 a 30 minutos.

Pré-formas de aluminio podem ser sinterizadas em muflas ou formos continuos.
Um controle dimensional 6timo é atingido quando se mantém uma vanacio de

temperatura no forno de + 2,8°C na temperatura de sinterizagao. Isto deve-se ao fato



de que, na temperatura de sintenizacio, a liga esta parcialmente liquida e altera sua
composicao; e pode, portanto, afetar consideravelmente as trocas dimensionais
(crescimento ou contracao).

As propriedades mecanicas das ligas de aluminio sio diretamente afetadas pelo
tratamento térmico. Em geral as composicoes respondem a solucao de tratamento
térmico, solubilizacio e envelhecimento da mesma maneira que as ligas convencionais
tratadas termicamente.

3.3.5. Sinteriza¢ao de Aluminio em Fase Liquida *>**!

Na sinterizacio do estado solido, os processos podem ser controlados por
difusao, escoamento viscoso, plastico e re-cnistalizacao. A sintenizacao em fase liquda €
um dos métodos praticos para produzir alta densidade em matenais de sistemas
COMPOSLOS.

A taxa de difusao na sinterizacio com fase liquida aumenta consideravelmente,
facilitando o deslocamento de particulas solidas, ¢ preenchendo os poros, resultando
em uma rapida denstficacio.

Portanto, para o aluminio, ¢ indicada uma sinterizagao com fase liquida. Na
solida, existe a presenca de um filme delgado de 6xido nas superficies das particulas que
obstruem o processo de sintenizacio. Sabe-se que toda particula de aluminio esta
coberta por uma camada de Oxido (alumina) que impede a difusio e,
consegqiientemente, a ligacio entre as particulas de aluminio. [**!

Durante a compactacio, esta camada de 6xido rompe-se em varios pontos,
formando contatos metalicos entre as particulas de aluminio e destas com os elementos
de liga adicionados, que tem a funcdo de distribuir os 6xidos através da fase liquida
formada durante a sinterizacio. Desta forma, as pontes inter-particulas sio
completamente reestabelecidas. =

Os elementos de liga utilizados sdo principalmente o cobre, magnésio e silicio,
que sdo soluveis no aluminio. [*

Pela sinterizacio, as ligas sdo formadas e a composi¢ao das misturas de pos sao

selecionadas para adequar o endurecimento por precipitacao apos a sinterizagao.



Os pos dos elementos de liga podem ser pré-ligados ou nao; por exemplo
Al/Mg 50/50; Al/S1 12; Al/Cu 33 sendo que estes difundem mats rapidamente em
virtude da melhor molhabilidade. [

A fase liquida é também responsavel pelo rigido controle de temperatura de
sinterizacdo. Devido a suave inclinacio da linha Jguidus do sistema e a base de aluminio,
verifica-se que as minimas alteracoes de temperatura implicam em grandes vanagoes de
quantidade e composicio do liquido eutético, podendo gerar distorcoes e, inclusive,
utilizar os componentes que eventualmente estao sendo produzidos.

A figura 3.1 ilustra esquematicamente o ciclo de sinterizacio para ligas de

aluminio.
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Figura 3.1 - Ciclo esquematico da sinterizacio para higas de aluminio

3.4. Processamento de Ligas de Aluminio de Elevada Performance ">

O processamento de ligas de aluminio de elevada performance envolve em
principio, a completa eliminacio de porosidade. Isto pode ser conseguido através
de processos especificos de fabricacio que envolve etapas desde a producio dos
pos metalicos até a etapa de consolidacio final. Os processos ja apresentados no
capitulo 2, para a producio de ligas, tais como o de solidificagao rapida, Mechanical
Alloying, processo Osprey sio exemplos tipicos de processos para a producio de

ligas de elevada performance, entretanto para a transformacdo destas ligas em



produtos, ¢ necessario o emprego de processos de consolidacao que podem variar
desde os mais sofisticados tais como os de compactagio isostatica a frio ou a
quente até os mais comuns mas também eficientes tats como os de extrusao e
forjamento.

A seguir apresentam-se processos convencionais de consolidacao mais comuns
para ligas de aluminio a saber : extrusao e forjamento

Os processos de extrusio ¢ forjamento fazem uso de um extensivo
cisalhamento, com o material sob certa pressao, ¢ sio os mats empregados para
consolidacao de ligas de aluminio.

Devido a camada de oxidos e hidroxidos que cobrem as superficies de
aluminio, ¢ necessario para a obtencio de contatos fortes entre as particulas
granuladas, o cisalhamento destas camadas de oxidos, que € encontrado somente a
suficientemente altas taxas de deformacido. A técnica a ser escolhida depende de
muitos fatores: custo do material, forma final requerida, cisalhamento necessario e
valores de forca e temperaturas aceitavets visando encontrar o grau requerido de
plasticidade. Para remover a camada de 6xido, é necessario um cisalhamento desta,
que pode ser proveniente da extrusio a quente de compactados a verde, ou
forjamento. No processo de extrusio a quente, consegue-se, por exemplo, uma
efeuva dispersio do o6xido. Quando o pé é convertido em barra metalica por
extrusao a quente, a estrutura do grao da barra ainda extrudada ¢ muito fina. Pode
ocorrer, necessatiamente, uma re-cristalizacio para se obter melhores

propriedades.”

3.4.1. Extrusao de Ligas de Aluminio

Com relacao a extrusao de aluminio através da metalurgia do po, pouco trabalho
tem sido feito. Ligas de aluminio-silicio fabricadas através da tecnologia do lingote sio
largamente utilizadas na industria automobilistica. Para estas ligas, entretanto,
utilizando-se a metalurgia do po, pode-se conseguir: (12]

- Estrutura refinada;



- Extenstva solubilidade solida;
- Assegurada homogeneidade quimica.

Desde a metade da década de 1980), as ligas de aluminio silicio (em tomo de 20%%)
com eclementos de transicio tais como ferro, manganés ou niquel tem sido
desenvolvidas, sempre com o objetivo de obtencio de novas composicoes sem as
restricoes impostas pela tecnologia do lingote.

As propriedades obtidas dependem da temperatura de extrusio. Para o aluminio
a faixa de temperatura situa-se entre 325°C e 400°C,

3.4.2. O Forjamento de Ligas de Aluminio Sinterizadas (Pré-formas) /"

O forjado de precisio do aluminio produz com vantagens, melhores
propriedades que as apresentadas pelas pecas apenas sinterizadas com propriedades, no
minimo, similares as pecas forjadas por processos convencionais. No caso de ligas
obtidas através de processos especiats de fabricagdo tais como o de solidificacao rapida
ou Mechanicall Alloying , consegue-se propriedades superiores em algumas aplicagoes
especificas, por exemplo estabilidade térmica. O forjamento de p6 converte a pré-
forma sinterizada em sua forma final, obtendo-se boas propriedades. !}

O forjamento de aluminio M/P ja é uma tecnologia bem estabelecida. Ligas de
aluminio tem sido forjadas em uma vanedade de pecas desde engrenagens até largas

pecas estruturats.



4. PRODUGAO E CARACTERIZAGAO DE POS METALICOS >4

4.1. Introdugao

Os pos metdlicos sdo elementos ou ligas na forma de particulas finamente
divididas. Eles sio produzidos por varios métodos que conferem propriedades
distintas para cada produto. **

A faixa de tamanho das particulas metalicas pode estar compreendida entre 0,1 e
1000 um. O formato depende do método de fabricacdo. Eles podem apresentar-se por
exemplo no formato de esfera para fabricar filtros, ou até mesmo como particulas
laminares que sao usadas em pigmentos metalicos. Algumas sio dendriticas, algumas
esponjosas, algumas aciculares (formato de agulhas). A maiona dos pos metalicos sao
produzidos por atomizacio, reducio de éxidos, eletrdlise ou redugio quimica.™

A particula de p6 metalico é um matenial altamente utilizado em engenharia e a
selecao do po6 para aplicaches especificas envolve a consideracao de varias
propriedades. Por exemplo, a forma (formato) da particula de po, que depende do
meétodo de preparacio tem uma influéncia direta na densidade, na area superficial, na
permeabilidade e nas caracteristicas de escoamento e, desta forma, nas propriedades do
produto final. Uma particula irregular, por exemplo, tem uma area superficial mator que
uma particula esférica de igual tamanho. *

A estrutura metalurgica das particulas pode apresentar-se na forma de cristais
simples ou pode consistir de um determinado numero de grios que influenciam nas
propriedades tats como dureza e resistencia. O método de fabricacao dos pos esta
relacionado ao tamanho, tipo e composicao quimica dos mesmos.

Uma vez que uma combinacao de propriedades ¢ requenda, o fabricante do po
pode controlar todos os fatores essenciats de fabricagiao visando assegurar a qualidade
do produto final.

Os meétodos de producio estio baseados nos principios de cinética basica e

termodinamica que auxiliam no entendimento das caracteristicas intrinsecas dos pos.



4.2. Principios Basicos

Um entendimento basico das caracteristicas dos Pos conduz a uma melhor
definicao do processo de fabricacio dos mesmos. De outra forma, as técnicas de
fabricacio de pos fornecem uma boa base para estimar as caracteristicas dos pos.
Quase todos os materiais podem ser transformados em po. O método selecionado para
a fabricacio de pos depende das propriedades especificas do matenal a ser
confeccionado.

Existem quatro técnicas principais de fabricacao de pos que sao: mecanica,
quimica, eletrolitica e atomizacao.

A formacao de pos envolve o fornecimento de energia para o materal para
gerar uma nova area superficial.

As caracteristicas importantes que devem ser consideradas na fabncacio dos
pos sao: eficiencia do processo, tipo de energia, tipo de alimentacio e possivets fontes
de contaminacao.

Uma avaltacao da técnica de fabricacao do po depende da relacio custo-

beneficio, que em todos processos ¢ um fator determinante.

4.3. Técnica de Fabricagio Mecanica ™’

Ha quatro mecanismos para a reducao do material em po por cominuicao
mecanica, quais sejam: Impacto, Atricio, Cisalhamento e Compressao.

O impacto envolve a rapida e instantanea pancada no matenal causando trincas
(fraturas) e consequente reducio no tamanho. O movimento de atrito também causa
diminuicao no tamanho de particula.

O csalhamento ¢ um tipo de fratura associado a operacoes de trituragio.
Entretanto os pos formados por cisalhamento sdo grossos e nao sao frequentemente
usados em M/P, uma vez que o material torna-se extremamente duro.

Finalmente, o material pode ser obtido por esforcos compressivos, se 0 mesmo
for suficientemente fragil para transformar-se através da cominuicio em po grosseiro.

A fabncagiao de pos metalicos por técnicas mecanicas conduz geralmente, a

varias combinacoes destes 4 mecanismos basicos.
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4.4. Técnicas de Usinagem *!

Pos grosserros com formatos irregulates resultam a partir do cisalhamento
assoctado com a usinagem de material bruto. Durante o processo de usinagem, ocorre
uma grande quantidade de producdo de cavacos (residuos provocados por retiradas de
matenial). Estes cavacos podem ser, posteriormente, reduzidos a po por processos de
moagem.

O processo ¢ pratico para pequena escala de producao. A desvantagem do
processo ¢ o controle das caracteristicas dos pos, incluindo contaminacio quimica,

provocada por oleos provenientes da usinagem e oxidacao.

4.5. Moagem */

A moagem por mmpacto mecanico, usando-se esferas duras, ¢ um classico
método para a fabricacio de pos a partir de matenas fragets.

A moagem, como desvantagem, tem suas limitacoes quanto ao emprego de
matenais ductess, pela soldagem a frio nas paredes do jarro e a baixa eficiéncia do
processo.

A rotacio do jarro (figura 4.1) deve estar adequada para uma maxima energia de

IMpacto.

bolas

material

discos
rotativos

Figura 4.1. Vista esquematica da agio de um moedor tipo jarm *!

A velocidade de rotacao 6tima para a moagem varia com o inverso da raiz



quadrada do diametro do jarm.
A fabricacao de particula € através de fratura e, desta forma, quanto menor for o

tamanho de particula , maior o tempo de moagem e energia.

4.5.1. Mechanical Alloying">*"

Nas trés ultimas décadas, tém sido desenvolvidos materats endurecidos por
dispersio de oxidos principalmente para aplicagcoes que requerem resistencia a fluéncia
a altas temperaturas. Desta forma as técnicas de moagem tém-se expandido para gerar
uma fina dispersio de oxidos da ordem de sub-microns. A técnica de moagem que
obteve maior sucesso € a de MLA.

Uma nerente dificuldade na fabricacio de ligas endurecidas por dispersao ¢ a
obtencao de distribuicao uniforme de dispersoides através do material.

A M.A. emprega o atrito entre as esferas agitadas para criar um po composito
microligado.

Em escala microscopica, a repetida moagem, soldagem a frio e fratura da
mistura de p6 metalico com particulas de 6xtdos produz o pé composito desejado.

A particula elementar inicial toma-se continuamente inter-misturada,
conduzindo a um matenial homogéneo com uma dispersao uniforme de inclusoes de
segunda fase. O produto obtido pode ser uma liga especial com propriedades unicas.

A selecao de um agente fluido organico, como o alcool, ¢ muito importante
visando-se encontrar um balanco entre a moagem e a soldagem, necessario para o
processo de M.A.

A figura 4.2 ilustra uma vista esquematica de um equipamento atritor utilizado

no processo de M.A.
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Figura 4.2. Vista esquemdtica de um equipamento para Mechanical Alloying™

Detalhes especificos desta técnica para ligas de aluminio sio apresentados nos

capitulos 5 e 6.

4.6. Outras Técnicas de Impacto *'

As técnicas de fabricacio de pos, baseados em impactos, com altas taxas de
deformacio, sao praticas para matenais frageis e reduzem particulas para até 1 um.

Moinhos de impacto de alta velocidade, usando laminas de carboneto de
tungsténio (WC) podem, posteriormente, reduzir o tamanho de particula. A taxa de
producio ¢ baixa, com os tamanhos de particulas sendo controlados através do tempo
de moagem.

Outro método é a técnica Cold Stream. Neste processo o po ¢ acelerado e

atirado contra um alvo de carboneto de tungsténio a baixa temperatura. O po



resultante esta em torno de 10 pm com formato irregular. Esta técnica € utilizada para

obter pos de aco moxidavel para filtros.

4.7. Técnica de Fabricagio Eletrolitica '*/

Outra técnica de fabricacao € através da precipitacao de pos no catodo de uma
célula eletrolitica sob certas condicoes de operacio.

“xemplos comuns de pds de alta pureza obtidos pela técnica eletrolitica sdo:
Titanio, Paladio, Cobre, Ferro e Berilio.

A pnncipal atracao desta técnica ¢ a alta pureza. O ciclo comeca com a
dissolucao de um anodo sob aplicacio de voltagem e uma célula eletrolitica.

O po formado por esse processo tem, frequentemente, forma dendritica ou
esponjosa.

A figura 4.3 tlustra a formacao de um p6 metalico em uma célula eletrolitica.
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Cu-Cl' +2€
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+ ' | _ banho

eletrolitico
oC l l i
cétodo :
Fé% 2e—Fe
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Figura 4.3. Formagio de p6 metilico em uma célula eletrolitica !

4.8. Técnica de Fabricagao Quimica >’/
Quase todos os metais podem ser transformados em po por técnicas quimicas.
Tipicamente o tamanho e a forma de particula podem ser controlados através das

variavets das reacdes. Os pos podem ser formados por decomposicio de solidos por
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um gas, decomposicio térmica de vapor e condensacdo, precipitacao a partir de um
liquido e precipitacao a partir de um gas.
4.9. Técnica de Fabricagio por Atomizagio >~

Nos ultimos 20 anos a M/P mostrou muitos avancos nas técnicas de fabricacao
de pos. Desta a que mais se destacou foi a de atomizacio.

Anterior ao desenvolvimento da técnica de atomizacdo, as caracteristicas
quimica e a forma do p6é eram dificeis de serem completamente controladas.

A atomizacao envolve a formacao de po a partir de um metal liquido, usando
spray de goticulas. Tanto pos elementares, como p6s ligados podem ser formados por
este processo.

Os principats tipos de atomizagao sao: a gas, a agua e centrifuga.

Existem, ainda, atomizacio por eletrodo rotativo, disco giratério, cadinho
giratonio, eletrodo vibratério e explosdes de metal fundido.

A figura 4.4 ilustra um atomizador horizontal a gas.
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Figura 4.4. Atomizador horizontal a gis (2]

4.9.1. Controle da Microestrutura nos Pos 1>~/

A técnica de solidificacdo rapida dos pos resulta em  beneficios na resisténcia a



COTT0sA0, tesisténcia mecanica, comportamento magnético, fadiga.

Desta forma, a atencdo tem sido dirigida para uma rapida extracao de calor a
partir da liga fundida para formar estruturas microcristalinas ou amorfas.

Em geral, as taxas de resfriamento para a obtencio de estruturas amorfas em
muitas ligas, sdo superiores a 10° K/s. A taxa de resfriamento da particula determina a

homogeneidade, tramanho do cristal e o grau de cristalinidade.

4.9.2. O Controle da Microestrutura na Atomizagao > %'

A atomizacao a gas € uma técnica atrativa para formar microestrutura controlada
devido a0 rapido resfriamento convectivo. Por exemplo, para a formacio de uma
particula (goticula) esférica, tanto a conveccao como a radiacao podem contribuir para
o resfriamento. A contribuicio de cada, depende da condutividade térmica do gas,
temperatura de atomizacao, temperatura do gas, velocidade de particula e pressao do
gas. Para atomizacio em vacuo, a perda de calor ocorre por radiagdo que fornece uma
taxa de resfriamento mais baixa do que a obtida por resfriamento convectivo.

O controle da microestrutura na solidificacao rapida ¢ dependente dos eventos
de nucleagao e do crescimento dos cristais.

Pos amorfos sao favorecidos por longos gradientes de temperatura durante
sohdificacdo, rapida extracio de calor e taxas de difusio reduzidas.

Alternativamente, estruturas segregadas sao favorecidas por baixas temperaturas de

resfriamento e menores gradientes térmicos.

4.9.3. Limitagoes da Atomizagio |*!

A seguir apresenta-se algumas limitacoes da técnica de atomizacao :

As velocidades sao menores que a velocidade do som.

O limite superior de extracio de calor estipulado é 10° ] /(m’s.K).

Para um tamanho de particula na faixa de 10 a 100 um, a taxa de resfrramento
aproximado ¢ de 10" K/s.

A atomizacio a agua fornece uma melhor microestrutura do que a atomizagao a

-

£as.
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Entre o limite amorfo e o de estrutura dendritica, estdo os pos microcnistalinos.

Usando atomizacdo a gas, o maximo tamanho de grao, visando-se a producio
de ligas amorfas deve ser de 40 um.

A atomizacao a agua fornece uma melhor microestrutura do que a atomizacio a
gas. Consequentemente, pode-se juntar a atomiza¢ao a gas € a agua para formar
esferoidizacio com simultaneamente um resfriamento brusco.

4.10. Caracterizagdo dos Pés [ >*!

A caractenizacao dos pos requer uma analise de dados quantitativos, incluindo o
seguintes parametros : tamanho de particula, forma, atrito inter-particula e area
superficial.

Toda a técnica de Metalurgia do P6 comeca com o po. Conseqiientemente,
para se entender o processo, deve-se conhecer o p6. Uma particula € definida como a
menor unidade de po que nao pode ser dividida.

A microscopia eletronica de varredura (M.E.V.) é a melhor ferramenta para
observar as caracteristicas discretas dos pos metalicos.

Alguns dados quantitativos dos pos pode incluir:

1) Tamanho de particula e sua distribuicao.

2) Forma de particula e sua variacao com o tamanho .

3) Area de superficie.

4) Atnito Inter-particula.

5) Escoamento e empacotamento.

6) Estrutura interna da particula.

7) gradientes quimicos, filmes superficiais e impurezas do material.

Todos estes parametros sao importantes para uma padronizaciao satisfatoria

tanto em processos de producao como em pesquisa.

4.10.1. Tamanho e Forma de Particula */
O tamanho de particula, ou seja as dimensoes das mesmas, tem um acentuado

efeito no atrito inter-particula, densidade de empacotamento e no tamanho do poro,
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por exemplo, tamanhos de particulas mais finos apresentam maiores dificuldades de
prensagem e resultam em uma menor resisténcia a verde; ja a taxa de densificacio ¢
mator para particulas mais grosseiras.

A forma de avaliacao do tamanho da particula depende da técnica de medida e
da forma de particula. A base para andlise pode ser alguns dos seguintes fatores
geomeétricos, tais como area de superficie, area projetada, dimensio maxima, drea
minima transversal ou volume.

A forma da particula tem influéncia no empacotamento, escoamento e
compressibilidade do po; por exemplo um formato irregular de particula implica em
uma menor densidade aparente ¢ impede uma alta densidade. Entretanto, um po
irregular pode fornecer uma mais alta resisténcia a verde devido a interconeccio
mecanica.

Geralmente um tamanho de particula mais fino ira contribuir para a sinterizacao
devido a difusio superficial porque exibe uma mator taxa de sinterizacio. A partir do
exame de particulas, algumas generalizagbes sao possiveis:

- A difusao superficial e a difusao no contomo de grio sio asseguradas pelo
decréscimo no tamanho de particulas.

- Particulas mass finas irao mostrar um rapido crescimento do pescoco e
necessitam menos tempo de sinterizacao ou alternativamente, menores temperaturas de
sintenzacao.

Em resumo pode-se dizer que quanto menor o tamanho de particulas tem-se

mator difusdo superficial e mator difusio no contorno de grio.

4.11. Técnicas de Medida >

1) Microscopio : A imagem para analise pode ser gerada por microscopios Oticos
de varredura e de transmissao.

2) Penetramento : A técnica mais comum para uma rapida analise de particula
esta no penetramento. O tamanho da malha esta determinado pelo numero de arames
por unidade de comprmento. O tamanho da particula vana inversamente com o

tamanho da malha. A classificacio de tamanho de malhas e aberturas sio padronizadas



pela norma ASTM E11.

3) Sedimentacao : A andlise do tamanho de particula por sedimentacio é mais
aplicavel para tamanho fino de particulas. A\ sedimentacio de particulas em um fluido
(liquido ou gas) alcanca uma velocidade terminal dependente, tanto do tamanho da
particula, como da viscosidade do fluido. Dependendo da densidade da particula ¢
forma, as técnicas de sedimentacdo sio mais aplicaveis para particulas na faixa de 0,05
at¢ 60 um. A extensio da sedimentacio para tamanhos pequenos de particulas,
depende do uso de forgas centrifugas e da alta viscosidade do fluido.

4) Dispersio da Luz : Esta é uma técnica versatil para analise do tamanho de
particulas. O angulo de dispersio varia inversamente com o diametro de particulas. A
ntensidade de dispersao varia com o quadrado do didmetro da particula. A Dispersio ¢
mais tipica para tamanhos de particulas na faixa de 1 a 200 um. A forma da particula,
tanto neste caso, COMO nos outros € assumida como esfénica.

5) Condutividade Elétrica : A condutividade elétrica de um fluido passando
através de uma pequena abertura forece um método de medir o numero e o tamanho
de particulas suspensas no fluido. As particulas dispersas num eletrolito sio conduzidas
pelo escoamento do fluido na abertura e provoca um decréscimo na condutividade. O
decréscimo na condutividade da abertura € proporcional ao volume de particula e gera,
portanto, pulsos que sido relacionados ao tamanho da particula. A corrente decresce
com a passagem da particula.

6) Bloqueio de Tuz : 1= uma técnica de andlise do tamanho de particula que
baseia-se em principio similar ao do conceito da condutividade elétrica. Utiliza
fotocélula, feixe de luz e um escoamento de particulas. Quando o feixe de luz passa em
frente a janela, luz € parcialmente interrompido.

7) Técnicas de Raio X: Esta técnica pode ser aplicada para analise de tamanho

de particulas muito finas, na faixa de 50 nm - 200 nm.



5. O PROCESSO DE MECHANICAL ALLOYING

Sabe-se que as ligas de aluminio sio matenais atrativos para aplicacoes
estruturats, onde a economia de peso é um fator importante. Entretanto, em aplicacoes
que requetram um material com boa combinacio de resisténcia a altas temperaturas e
dureza (por exemplo, componentes usados em motores de combustdo interna), ligas de
aluminio produzidas por técnicas convencionais (metalurgia do lingote) nio sio
indicadas porque apresentam falhas na estabilidade térmica e baixa resisténcia ao
desgaste. 1!

Técnicas como as de solidificacdo rapida (S.R.); fundicio de metais a velocidades
de resfriamento maiores que 10° K/s oferecem a oportunidade para produzir ligas de
aluminio com microestruturas que beneficiam as propriedades a temperaturas elevadas.
Entre os sistemas de imnteresse, citam-se o Al-Fe binario e Al-Fe com adicoes de
elementos de transicio ou alguns elementos terras raras, que sio promissores.
Entretanto, apresentam falhas na estabilidade térmica a altas temperaturas (> 315°C )
devido ao rapido engrossamento (ctescimento) das fases intermetalicas.!

Atualmente, compositos a base de aluminio tais como os reforcados com
particulas SiC ou Al,Oy tem recebido atencdo consideravel devido sua elevada dureza,
resisténcia mecanica e excelente resisténcia ao desgaste.!™!

Em geral, o desenvolvimento ligas de aluminio de alta performance, prevé uma
combinacio de propriedades como por exemplo, resisténcia a alta temperatura e boa
resisténcia a0 desgaste, como ¢é o caso dos componentes usados em motores de
combustio interna.!***!

Maiores concentracoes de esforcos tem sido feitas no aperfeicoamento dos
matenats tradicionais, visando aplicacdes que requeiram um alto desempenho de ligas,
por exemplo estruturas em sistemas aeroespaciais ¢ em motores de alta performance.
No desenvolvimento atual, materiais compositos organicos e ceramicos podem
competir com sucesso com metais em muitas aplicacoes. Desta forma, toma-se

necessario que os metalurgistas novem no projeto de sistemas metalicos avancados.

Dentro deste contexto, uma técnica que tem recebido atencdo espectal ¢ a



Mechanical Alloying. Esta técnica oferece um numero de oportunidades para o
metalurgista aumentar a performance das ligas leves e certamente irda receber
consideravel atencio nos préximos anos.""

A M.A., desenvolvida ha cerca de trés décadas atras, oferece uma possibilidade
unica de produzir estruturas nanocristalinas de diferentes sistemas de ligas. Materiais tais
como intermetalicos e disperséides podem ser adicionados nas ligas para contribuir
com as propriedades mecanicas. Nas ligas de aluminio produzidas por este processo, a
estrutura ¢ caracterizada por grios finos e particulas de 6xidos e carbetos distribuidos
finamente.[*>>#57]

Esta técnica de fazer ligas via processamento no estado solido, a partir de
componentes normalmente incompativets metalurgicamente por processos de
fusdao, ¢ uma das atracoes do processo. Desta forma, ha um consideravel interesse
no desenvolvimento de sistemas intermetalicos tais como aluminideos (Al,Fe,
Fe,Al) onde constatou-se uma combinacio de propriedades.®”>**7

A técnica MLA. possibilita uma alternativa para a técnica de solidificacao
rapida, visando a producao de microestrururas ultra-finas, ligacio de elementos
com diferentes pontos de fusio que podem envolver trajetorias complexas de
solidificacdo e permite a iniciacdo de reacoes quimicas a temperaturas mais baixas

(33]

do que aquelas em que estas, normalmente, irlam ocorrer Esta técnica

possibilita um excelente controle de composicao e de tamanho de grio e ¢
adequada para a producio de ligas intermetalicas.”"

Os principais métodos de producdo de materiais endurecidos por dispersao
sao: M.A. e Reaction Milling. Ambas as técnicas estdo baseadas na Metalurgia do Pé6 e
possibilitam uma distribuicao uniforme de dispersoides finos e envolvem a extrusao
ou forjamento como método de consolidacio.?**!

A técnica MLA. tem sido utilizada para a producio de ligas homogeneas e
também para ligas com estrutura fina de sub-grio, ligas com estruturas amorfas e,
também, para a producio de materiais endurecidos por dispersio.”

A técnica de M.A. surgiu devido as limitacoes da tecnologia moderna de

alguns metais formar ligas. Por exemplo, ¢ muito dificil ligar por técnicas
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convencionais, um metal com alto ponto de fusdo e outro com baixo ponto de
fusio. Embora cada dots metais possam formar uma solucio no estado liguido, o
metal com baixo ponto de fusdo tende a se separar no caminho do resfriamento e
solidificacio.””

Com esta técnica pode-se gerar verdadeiras ligas de metats e oxtdos metalicos
que sio muito dificets ou impossivets de se combinar por outros meios. Entre as
diversidades de aplicacoes possivets de se obter ligas por M.A., citamos as
superligas de elevada resisténcia para avides a jato.””

Pesquisas iniciats de cada material foram feitas por Stern em 1943 e Irmann
1949. A liga descrita, comumente conhecida por S.A.P. (Sintered Aluminium Product)
for produzida por moagem de aluminio seguida por prensagem a quente e por
trabalho termo-mecanico convencional. Beneficios na dureza ¢ resisténcia foram
atribuidos a dispersoides e oxidos de aluminio presentes inicialmente como filmes
delgados superficiais nas particulas do p6 original.*”

Esta técnica foir desenvolvida inictalmente usando acido estearico como
lubrificante para inibir a soldagem e promover a reducio de tamanho de particula.
Gualandi alterou esta pratica pelo uso de graxa silicone num esforco para produzir
material com alto numero de compostos organicos. Jang usou carbono como
aditivo de moagem. Finalmente, Gilman e Nix utilizaram um lubrificante comercial
de metalurgia do po, com nome quimico de ethylene bis disteramide para controlar a
moagem do aluminio. !

Uma vez que a M.A., é conduzida no estado solido, as limitacoes impostas pelo
diagrama de fases, tais como a imiscibilidade nos estados solidos e liquido, nao se
aplicam a este processo, ¢ desta forma, a capacidade de se formarem as ligas ¢ muito
maior do que na técnica S.R. Em ligas S.R., os limites de solubilidade solida tem sido
determinados a partir de consideracoes termodmamicas, usando-se o conceito de
temperatura (1), em que para uma dada composicio, as fases solidas e liquidas tem a
mesma energia livre. A M.A. é uma operacio mais complexa que a SR., e a formacao
da fase final é dependente da carga inicial, tempo e tipo de moagem, e a caracterizagao

da técnica empregada.



41

As teenicas convencionais de fabricacio via metalurgia do po, se comparadas
com a M.A. sio limitadas porque:”’

- Nao se pode comecar com pos de granulometrias muito grosseiras.

- Os lubrificantes tais como acidos graxos que devem ser usados na mistura
podem contaminar a mesma.

- Por outro lado, quando o p6 ¢ muito fino, obtido através de simples
moagem, pode quetmar-se espontaneamente.

Desta maneira, a M.A. foi desenvolvida como um meio de superar as
desvantagens da mistura de pés sem encontrar as dificuldades associadas com p6s
ultra-finos. Encontrou-se que certas combinagcdes de metais moidos sem
lubrificante, tendem a formar metais comp()sit()s.m

O equipamento utilizado para a producao de ligas M.A., pode ser do tipo
attritor, onde sao geradas altas energias devido ao giro dos bracos, fazendo com que
as esferas sejam impactadas contra as paredes do recipiente.””

Neste moinho de alta energia, as particulas de pos metalicos sao
repetidamente achatadas, fraturadas e re-soldadas. Cada vez que duas esferas de aco
colidem, elas retém particulas de pos entre elas. A forca de impacto deforma as
particulas e gera atomicamente novas superficies polidas. Quando essas superficies
ficam em contato, ocorre a soldagem. \ operacao de moagem ¢ conduzida em
atmosfera de nitrogénio ou outro gas inerte, para evitar a oxidacao superficial das
particulas.””

No inicio do processo, os pés metalicos estdo ainda macios, ¢ a tendéncia
para cles soldarem-se em largas particulas predomma. Uma ampla faixa de
particulas ¢ obtida, com algumas particulas sendo duas ou trés vezes matores em
diametro que as particulas originais. Como o processo continua, as particulas
endurecem, e sua habilidade para deformar-se, sem que ocorra a fratura, decresca.”’

As particulas mais largas estdo mais propensas a incorporar defeitos e para
quebrar-se quando batidas pelas esferas de ago.”’

Em determinado tempo, a tendéncia para fraturar e a tendéncia para soldar

ficam em balanco e o tamanho das particulas fica constante dentro de uma

ESCOLA DE ENGENHARIA

mar T A



determinada faixa.”’

Ap6s o balanco entre soldagem e fratura, obtém-se uma estrutura refinada. A
espessura de cada camada nas particulas compositas decresce devido ao impacto
repetitivo das esferas de aco e a0 mesmo tempo o numero de camadas dentro de
cada particula aumenta. A taxa de refinamento da estrutura interna das particulas é
grosseiramente uma funcio logaritmica com o tempo de processamento. Como
resultado, tem-se que pds grosseiros podem iniciar o processo.[m

A dureza das particulas ¢ resultado da acumulacio de energia de deformacio.
Eventualmente, um valor constante chamado de saturacio de dureza pode ser
atingido.P’l

Esta saturacao de dureza sugere que algum tipo de trabalho de amolecimento
ou difusio deve ocorrer nos pos, embora as temperaturas de processamento sejam
relativamente baixas (100 - 200°C) na maioria das condices.”®

A estrutura metalurgica obtida através do processo de M.A. tem aplicacoes
onde sdo requeridas altas resisténcia a temperatura aproximando-se do ponto de
fusdo. Aplicacdes tipicas sdo pecas para motores de avides a jato e para turbinas,
que estdo sujeitas a solicitacoes combinadas de tensdes, temperatura e corrosio
devido aos gases exauridos. As ligas convencionais (a base de niquel, contendo
ainda Cr, Al, Ti) apresentam falhas a altas temperaturas, no que diz respeito a
resisténcia. Estas ligas de niquel-cromo também podem ser processadas através de
M.A., sendo que neste caso, o niquel, como é o mais macio constituinte da liga,
torna-se o cimento que une os outros constituintes. O cromo, que é um metal mais
duro e menos dutl tende a fragmentar-se em placas, que sio embutidas no
niquel.”!

Ligas de Aluminio produzidas por processamento de moagem no estado
solido, tais como M.A., tem novas combinacdes de propriedades. A estrutura destes
materiais ¢ caracterizada por grios finos e particulas de oxidos e carbetos
distribuidos finamente. **!

A M.A. envolve um balanco dinamico entre a soldagem e a fratura das

particulas e requer a utilizacao de um agente de controle de processo(P.C.A.) para



prevenir a excessiva soldagem do aluminio, nas cargas de esferas, no recipiente e
nos bragos impulsores.””

A quantidade de agente adicionado deve ser:"’

- suficiente para prevenir o excessivo desgaste do equipamento
(esferas e tanque).
- suficiente para nao proibir a soldagem.

O P.C.A. ¢ essencial para permitir a fratura das particulas. Com a utilizacao
de carbono na forma de grafite, formam-se particulas finas e bem distribuidas de
ALC;. Este composto exibe alta dureza e resisténcia ao cisalhamento e ¢é
praticamente insolivel no aluminio, mesmo a temperaturas proximas do ponto de
fusio. Desta forma, nio ocorre crescimento do grio durante a exposi¢io térmica
do produto final endurecido por dispersio. O tamanho de grio muito fino ¢é
estabilizado por dispersoides finos de 6xidos e carbetos. Uma vez que os dxidos
das particulas sio finos e atuam como disperséides, eles ndo sdo indesejaveis.

As reacoes comecam durante a moagem e devem, entretanto, ser
completadas pelo tratamento térmico. Em uma escala de producao industrial, este
tratamento térmico ¢ usualmente atingido durante o aquecimento do compactado,
até a temperatura de extrusio.””*

Existem vartantes da técnica de M.A. onde ndo se emprega atmosfera
protetora e neste caso, efetua-se a moagem de ligas de aluminio ao ar, ocorrendo
desta maneira, uma rapida oxidacio da superficie do mesmo, provocando a
formaciao de AL O,, que apds é transformado em particulas finas que atuam como
dispersoides.

A producao de aluminio endurecido por dispersiao depende do fato de que as
superficies do aluminio novo exposta a um ambiente ativo atua rapidamente e
envolve a particula do aluminio através de uma camada fina aderente de 6xido ou
outras espécies. Estes compostos podem atuar como dispersoides. No caso do
aluminio, cita-se que este ¢ o unico elemento metalico que pode ser endurecido

por dispersdo por seu proprio 6xido refratario. *
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O objetivo quando se produz aluminio endurecido por dispersao ¢é produzir
um po, que quando consolidado, tem uma necessaria distribuicio de fases de
endurecimento. Por esta razao, o processamento com sucesso destes materiass ¢
feito com a utilizacio da metalurgia do po, e em particular, pela moagem dos
pos. )

O endurectmento por dispersio com dispersordes nao metalicos, oferece
propriedades especiais sem a necessidade de utilizacdo de grandes quantidades de
outros elementos de ligas. Tem sido encontradas propriedades 6timas de resisténcia
mecanica ¢ a fadiga a temperaturas elevadas combinadas com excelente resisténcia
a fluéncia. As microestruturas finas e muito uniformes conduzem a um
comportamento isotropico tanto a baixas como altas temperaturas.®

O desenvolvimento de materiats com estruturas nanocristalinas aparecem
atrativos como um meio de beneficiar certas propriedades mecanicas ou fisicas
através do aumento do nimero de contornos de grio cujas estruturas desordenadas
irdo modificar a2 mobilidade atomica.

Em algumas composicoes de ligas, por exemplo, de aluminio-ferro, ¢é
necessario um recozimento do pé moido ou até mesmo uma consolidacdo a quente
(compactacio a quente para a formagio de compostos Al;Fe)

As idéias basicas do processo podem ser resumidas como segue:™®

Primeiro: Tanto a soldagem como a fratura ocorre durante a moagem dos
pOs metalicos.

Segundo: Os moinhos de alta energia tais como os moinhos vibratorios e
Stirred ball mills, podem aumentar a taxa de moagem e o processo de fratura.

Terceiro: Diversas composicdes quimicas podem ser manufaturadas com a
utilizacao de pos elementares ou de ligas-mae, ao invés de depender de pos pre-
ligados atomizados, que sdo relativamente raros e de custos elevados.

Quarto: A atividade termodinamica dos reativos formados pela combinacao
de elementos quimicos tais como aluminio e titanio pode ser reduzida pela

combinacido destes com outros metais tais como o niquel, visando a obtencao de

compostos intermetalicos.



A MA., ¢ desta forma, um método para produzir compositos de matriz
metalica com microestrutura fina controlada. Isto ocorre através de repetidas
fraturas e soldagem de uma mistura de particulas de pés em um moinho de alta
energia. O processo requer um metal dutil para atuar como hospedeiro ou ligante.
Os outros componentes podem consistir de outros metais dutets, metais fragess,
compostos intermetalicos ou nio-metais e compostos refratarios. °%

O endurecimento por dispersao € similar ao bem conhecido endurecimento
por precipitacao. Particulas finas e duras, homogeneamente distribuidas dentro da
matriz mibem o movimento das discordancias ¢ estabilizam uma microestrutura
muito fina. Em contraste com o endurecimento por precipitacao, as particulas que
eferuam o movimento por dispersao sio praticamente insoluveis na matriz e assim
Nao estao propensos ao crescimento de grao a temperaturas elevadas.

O tamanho das particulas aumenta nas duas prnmeiras horas e, entio,
decresce gradualmente com a continuacio do processo. ™

A moagem do p6 de aluminio para produzir ligas endurecidas por dispersao
tem-se dirigido a dois tipos de processos: [

a) Aquele que reduz o tamanho das particulas individuats e assim permite
encontrar um efetivo dispersoide.

b) Aquele que produz a incorporacio dos dispersoides no interior das
particulas.

Ambos tipos de processo exigem o uso de aditivos para controlar a soldagem
inter-particula e assegurar a eficiéncia do processo. Esta necessidade surge porque o
aluminio tem um ponto de fusio relativamente baixo. A moagem ¢ conduzida a
temperaturas proxima a ambiente. O agente de controle PCA ¢ usualmente
adicionado na liga para manter o balanco entre a fratura e a soldagem das particulas de
pos de aluminio durante a operacao de moagem e fornecer carbono e oxigenio para a
subsequente conversao em dispersoides inertes. O PCA ¢ intimamente incorporado as
particulas de pos, durante a repetida soldagem, fratura e re-soldagem das particulas de

aluminio."”
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Nos ultimos anos, tem aumentado a importancia tecnologica das ligas de
aluminio endurecidas por dispersio. Iistas ligas possuem elevada resisténcia a
temperatura, dureza e resisténcia a corrosio, porque estabilizam a estrutura grao
fino/sub-grio dentro da liga.*!

No minimo, dots tipos de dispersoides podem ser introduzidos nas ligas de
aluminio através de Mechanical Alloying: ™

- dispersoides inertes tais como 6xidos e carbetos.
- fases intermetalicas do tipo Al X.

Os dispersoides podem contribuir para 0 aumento da resisténcia das ligas de
aluminio devido ao fato de que:™!

- causam resisténcia 20 movimento de deslocamento dos grios.

- podem estabilizar uma estrutura de graos/sub-graos fina e, portanto,
indiretamente contribuir para o endurecimento do contorno do grio.

A formagio da liga ocorre através de uma intima mistura dos metais, que ¢é
provocada pelo processo de Mechanical Alloying. Pode-se obter solucoes solidas
supersaturadas, cristalinos metaestavess, fases quase-cristalinas, estruturas amorfas, entre
outras. A razdo para a ocorrencia destas fases ainda ndao estio bem claras.
Microestruturas ultra-finas e uma dispersdao muito fina ¢ uniforme de particulas de
segunda fase também sio observadas. Neste respeito, a MA. produz efeitos muito
similares aqueles produzidos por S.R./*

A M.A. geralmente resulta em uma alta dispersao estavel das particulas de
segunda fase, enquanto a técnica de solidificacao rapida conduz a um estado
metaestavel.*”

Em ligas de aluminio M.A., o tamanho de grio muito fino ¢ estabilizado por
uma dispersao muito fina de oxidos e carbonetos, principalmente derivados a partir
dos P.C.A. adicionados. A operagio de moagem ¢ conduzida sob atmosfera
protetora com desgaseificacio para remover volatess a partir do agente de moagem

e da mistura desde a superficie de 6xidos hidratados nas particulas dos pos. As

caracteristicas que se obtém com um produto, no caso o aluminio moido por M.A.
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sao de alto limite de resisténcia mecanica associada a um baixo conteudo de
dispersoides.

Em contraste com ligas de aluminio convencionais endurecidas por precipitacio,
as ligas endurecidas por dispersio dependem da presenca de dispersoides com
caracteristicas de alto ponto de fusio, finos, estaveis e de elevada dureza que beneficiam
sua elevada resistencia a temperatura, dureza, resisténcia a corrosao e estabilidade
termica. Os beneficios na resisténcia a temperaturas elevadas surgem como resultado da
habilidade dos dispersoides interagirem com a mobilidade das discrdancias acima de
uma larga faixa de temperatura comparadas a presenca dos precipitados presentes nas
ligas convencionais.™!

ApOs a moagem por atricdo, a liga devera sofrer uma subsequente etapa de
desgaseificacao, sendo que desta forma, o PCA é convertido em carbetos e 6xidos que
apresentam-se uniformemente distribuidos nas particulas dos pos. Em processos que
envolvem fusio e subsequente solidificagdo, a incorporacio de dispersoides, t€m a
probabilidade de ser um esforco initil devido aos problemas de segregacio.!*!

Ligas de aluminio endurecidas por dispersao sao usualmente caractenizadas pela
estrutura de grio muito fino que ¢ altamente resistente ao crescimento de graos.*)

Esta estrutura de graos finos evita o crescimento dos mesmos, e surge devido as
seguintes consideracées:

a) O aluminio sendo um metal de alta energia devido a falha na sequéncia de
empilhamento do cnstal exibe deslizamento transversal durante a deformacio.

b) Ligas de aluminio M.A. podem conter 4 - 5 V/O de dispersoides inertes
finos. A presenca de cada dispersoide fornece uma pressao de arraste nos contornos de
grao em movimento, assim retardando o seu movimento. Estes dispersoides sao
responsavets pelo retardamento da recristalizagdo e da cinética de crescimento de grio,
e portanto fornecem excelente estabilidade microestrutural as ligas de aluminio
endurecidas por dispersio. !

A nova substancia nao pode ser formada sem o re-arranjo das posicoes de todos

os atomos de ambos componentes solidos. Desta forma, o tratamento mecanico
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acompanha a desordem global da estrutura cristalina e da mistura das substincias a
nivel atomico.™”

No processo mecanico-quimico ha 2 fenémenos quimicos: destruicio e
ordenacio da estrutura atbmica. >

As forcas quimicas surgem e atuam em todos os estagios da mistura mecanica.
Estas forcas, barreiras de energia, ocorrem pela difusio.

Sucintamente, pode-se dizer que o processo de Mechanical Alloying, consiste
das seguintes etapas: >

ETAPA 01:

Neste estagio, as particulas apresentardo maior reatividade quimica com o
meio ambiente, podendo chegar a entrar em combustio espontanea, mostrando
linhas de difracio de ratos-X, tipicas de redes cristalinas dos metais componentes
(dezenas de minutos).

ETAPA 02:

Os choques das esferas duras causardo, na rede cristalina, enormes
deformagdes plasticas, responsaveis por um certo grau de encruamento que facilita
a fratura e a difusao atomica devido ao maior grau de desarranjo cristalino.

Na analise de difraciao de raios-X, as ligas apresentarao picos largos e mais
baixos, no lugar onde antes ocorriam os picos dos metais originais (em algumas
horas de processamento).

ETAPA 03:

Numa fase mats adiantada de processamento, devera ocorrer uma grande
“mistura mecanica” de particulas com regides nanocristalinas quase homogéneas,
chegando-se a um alto grau de amorfizacio dessas regides e, presume-se, até
difusdo atomica auxiliada pelas temperaturas alcancadas neste microforjamento.

Neste estagio ocorre consideravel adesio de pos as esferas e as paredes da

camara. Surgem picos de difracao de raios-X, tipicos de novas fases previstas pelo

diagrama de equilibrio (em dezenas de horas).
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ETAPA 04
Periodo de centenas de horas.
“stagio onde ocorre solucées solidas quase homogéneas e amorfas em todas
as particulas.
Um tratamento térmico posterior em vacuo ou em atmosfera desta mistura
de p6 muito friavel e reativa servira para recristalizar as redes dos metais originats e
consolidar a cristalizacdio das novas fases e sua homogeneizacio quimica,
eliminando as deformacdes plasticas ainda remanescentes nas novas redes
cristalinas e nas redes dos metats originais.
Desta forma a M.A. permite a0 cientista de mateniais explorar as limitacoes destes
e em particular fabricar ligas a partir de componentes normalmente incompativess tais
como sistemas metal-oxidos (Le., ligas ODS), cermets em geral, liquidos imiscives,
componentes de fusio-incongruentes, intermetalicos, fases metaestaveis (1.e., materais
amorfos), ligas ceramicas e/ou poliméricas e dominar o tamanho limite do p6 metalico,
relacionando a sua contaminacio e pirofocidade.™
A possibilidade de formacio de compostos por moagem necessita ser
explorada para cada composicio especifica e é funcio do tempo de moagem. 2
A M.A. oferece uma grande flexibilidade na manufatura da estrutura e portanto,
as propriedades das ligas de aluminio endurecidas por dispersao podem adequar-se para

uma larga variedade de aplicaces.™!



6. ANALISE FISICA DO PROCESSO MECHANICAL ALLOYING

A anidlise fisica do processo Mechanical Alloying envolve os seguintes
parametros: velocidade de impacto, volume do materal impactado, tempo entre
impactos, deformacdes, velocidades de deformacdes, entre outros. ©!

Em principio, a reducio de particulas ocorre principalmente devido ao
impacto entre as esferas. A energia cinética, que ¢ transferida do agitador para as

esferas, ¢ uma funcio da velocidade e massa das esferas, e pode ser calculada pela

expressio (6.1): !

- nr 1’2
1‘"(‘1}1 = 2 (6 1)

Quando duas esferas colidem o material que se encontra em seu intermeio €
cominuido. O grau de reducio ¢, desta forma, uma funcio da pressio especifica
entre as duas esferas.

Adicionalmente, a energia cinética disponivel, partindo-se do pressuposto
que as duas esferas de colisao sejam 1guass, deve ser uniforme a fim de garantir um
grau de reducido constante. Os trés fatores principais que influenciam o efeito de
moagem, sio: !

1. Velocidade das Esferas.

2. Massa das Esferas.

3. Superficie de contato das esferas que colidem.

Para a analise fisica do processo de Mechanical Alloying , existem modelos que
consideram os mecanismos envolvidos no processo. Neste modelos, a geometria
envolvida na colisao, essencialmente define o volume do material afetado pela
mesma ¢ a partir desta informacdo e das caracteristicas especificas do moinho,
pode-se estimar o tempo de duracio do impacto, deformagdes ¢ velocidades de
deformacio, aumento da temperatura e tempos de resfriamento dos pos e tempos

de moagem.



A teoria empregada ¢ a de impacto de Hertz, que considera um cilindro de
pé poroso impactado entre as esferas, tendo uma velocidade relativa que €
especifica para cada equipamento (moinho). O objetivo de utilizar-se este modelo €
entre outros propositos, estimar o tempo requerido para o processo de Mechanical

alloying. A seguir descreve-se os eventos de colisdo atuantes no processo.

6.1. Eventos de Colisdo !

Para melhor caracterizar os mecanismos atuantes no processo de Mechanical
Alloying, estuda-se em primeiro plano, uma colisao simples entre esferas, isto €, sem
po no seu intermeio. [sto permite que certas caracteristicas mecanicas e geométricas
sejam estabelecidas. Apos ¢ feito um estudo sobre as colisoes entre esferas
envolvendo p6 em seu intermeio. Conforme exposto, os eventos de colisao podem

entao ser divididos em dots tipos, quais sejam :

6.1.1. Colisao sem P¢6

Neste tipo de colisao, varios tipos de fratura das particulas podem ocorrer
dependendo do angulo de impacto ou seja, o angulo de incidéncia das esferas com
as particulas. Este fator geométrico, tem um efeito importante no tipo de fratura.
Dependendo deste angulo, poderao ocorrer mecanismos de coalescéncia ou
fragmentaciao. Por exemplo, quando o angulo de impacto é normal, tem-se uma
tendéncia para a soldagem a frio. Por outro lado, com altas velocidades de
deformacio, o impacto normal favorece a fratura da particula.

As velocidades que as esferas atingem imediatamente antes da colisio (pré-
impacto) estao na faixa de décimos de metro/segundo para um equipamento
attritor, até m/s para um equipamento do tipo spex mill (vibratorio).

As colisoes entre as esferas podem ser concebidas como sendo perfeitamente
clasticas, em que nao ha perda de energia cinética, ou imperfeitamente eldsticas em
que a energia ¢ dissipada. Muitas colisoes reais sio consideradas perfeitamente
elasticas e podem frequientemente ser aproximadas usando a teoria de impactos de

Hertz que considera que nenhuma energia ¢ dissipada durante o contato. Isto é



justificado baseando-se na energia consumida na deformacao do cilindro de po, que
¢ pequena relativamente a energia cinética armazenada nas esferas.
A figura 6.1, apresenta um desenho esquematico de uma esfera sendo

comprimida em uma distancia maxima de compressao S, .

R
rh

\ Smax

T

Figura 6.1- Desenho esquematico ilustrando a geometria da colisio durante a compressio
P - - rd
maxima de uma esfera numa superticie plana.*”

Pode-se fazer uma estimativa do tempo entre as colisoes; este tempo ¢ dado

pela equagio 6.2:

g = (6.2)

Sendo v, a velocidade média do meto de moagem(esferas) e A, a trajetoria
livre entre as colisoes.
O deslocamento relativo dos centros de massa das esferas Sy, pode ser

escrito pela equacao 6.3 :

0,5
Syx = R=(R? =5)" (©3)

sendo R o raio de impacto das esferas e r, o raio de Hertz.
Como r, ¢ muito menor que R, a eq. (6.3) pode ser aproximada pela

expressao 6.4 :



Supar =H J2R (6.4)

E considerando-se a colisio entre as esferas de impacto, tem-se o

apresentado na equagao 06.5:

05 0.5 6.5
1y = [Ry* Ry *’(Rl +Rz) *(5.\1.1\') (6.5)

onde R, e R, sdo os raios de curvatura das esferas em contato.

A pressaso média desenvolvida através das superficies de contato
constderando-se compressao maxima, pode também ser encontrada pela teoria de
Hertz. Este parametro ¢ usado para determinar a energia de deformacao elastica

envolvida na colisao. O calculo da pressao ¢ dado pela equacio 6.6.
0.4 02
Prux = 8p*V™ *(D/ Egy) *Eoy (6.6)

onde g, ¢ também a constante geométrica, p a densidade da esfera ¢ E 4 0 médulo
de Young efetivo (quando as esferas sio do mesmo material, este modulo é o
modulo de Young, ou seja E_; = E).

Desta maneira, considerando-se a colisaio de esferas sem po, pode-se
calcular: tempo de colisio, pressio desenvolvida durante a colisio e area de

contato.

6.1.2. Colisao de Esferas com o P6 [**!
Durante a Mechanical Alloying, ocorre uma espécie de microforjamento e uma
vez que o raio de Hertz (r,) ¢ muito menor que o raio de impacto (R), a superficie

da ferramenta pode ser considerada lisa.



No caso de colisbes envolvendo pos, pode partir-se do pressuposto que o
tamanho das particulas é muito menor que o das esferas de colisio, e desta maneira
pode-se considerar as curvaturas das esferas como sendo infinitas. Neste caso, as
colisdes com p6 podem ser estimadas como sendo um processo de forjamento livre
entre duas placas paralelas. Desta maneira, a teoria do forjamento permaite
determinar a deformacio, velocidade de deformacao e temperatura cujos pos estao
sujettos.

Uma vez que, a energia dissipada na deformacio do po agregado durante a
colisaio ¢ muito menor que a energia de impacto de Hertz, pode-se, portanto,
determinar a velocidade de deformacio com base na velocidade de pré-impacto dos
corpos que colidem. Fsta velocidade de deformagao verdadeira € ¢ dada pela

equacao 6.7:

e=v'[h (6.7)

onde v’=velocidade da esfera (equivalente a velocidade do martelo de forja) e
h a altura instantanea do cilindro de po.

A energia elastica por unidade de volume é dada pela equacio 6.8:

Ug=pyuy- ! 2E (6.8)

A energia total de deformacao plastica Up ¢é dada pela equaciao 6.9:6%

Up = nx ritsupe hy (6.9)
sendo up o trabalho de deformacio plastica por unidade de volume e h; a altura
inictal do cilindro de po retido entre as esferas de colisao.

A energia elastica Ue ¢é dada pela equacio 6.10:
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U, = 2%1x Ren > %py gy~ 1 3E (6.10)
E a relacio Up/Ue é fornecida pela expressio 6.11:
U, /U, =(3h*u,*E)/(2R* p 11" (6.11)

Esta relacdo tem sido utilizada para varios momhos e materias.

Valores de U, sio determinados a partir das propriedades de escoamento
dos materais ¢ sao vistos na tabela 6.1.

A energia utilizada na deformacio plastica ¢ sensitiva aos parametros de
moagem, tais como a relacdo de carga C.R., também conhecida como poder de
moagem. Lsta relacio ¢ definida pelo quociente entre a massa das esferas de
moagem e massa da liga (pd) e esta apresentada na equacao 6.12. Com esta relacao
de carga, estdo correlacionados varios parametros do processo, inclusive tempos de

moagem. A correlacdo destes parametros estio apresentados nas tabelas 6.1 a 6.4.

__Massa do Meio de Moagem
~ Massa de Po (liga de aluminio)

CR (6.12)

6.2. Efeito da Temperatura!**!

A temperatura experimentada pelos pds, sem duvida, tem uma profunda
influéncia no processo, tais como na ligacio, formacio de fases, formacao de fases
vitreas, fases intermetalicas, etc., que ocorrem durante o processo de Mechanical
Alloying.

Aproximadamente 95% do trabalho feito durante as operacdes de
conformacao mecanica convencional ¢ manifestada sob a forma de evolucio de
calor. Isto também pode ser considerado na M.A.

Assumindo que o trabalho de deformacio plastica € inteiramente convertido

em aumento de temperatura adiabatica, chega-se a equagio 6.13:



Ve [ode =VexC,xAT (6.13)

onde:
V¢ = volume de p6 impactado.

C, = calor especifico do pé.
G = tensao de escoamento.
A tensao de escoamento (0) ¢ uma fungao da deformacio, velocidade de

deformacio e temperatura e pode ser fornecida pela equacio 6.14:
G=GU‘+‘K*8" (614)

Esta expressio pode ser substituida na equacao 6.11 e, desta forma, o aumento de

temperatura ¢ dado pela equacio 6.15:
AT=C, ' *{oo* &, +[K*e" sux [ (n+1)]} (6.15)

A Tabela 6.2 apresenta os valores de deformacdes maximas durante o
impacto ¢ o aumento de temperatura em funcio do poder de moagem e do
material que esta sendo moido. Este pequeno aumento de temperatura é estimativo
e € feito com base na equacio constitutiva da plasticidade para baixas temperaturas,
que nao considera os efeitos da velocidade de deformacido. Na pratica ocorre um

maitor aumento de temperatura.

6.3. Volume de Material Impactado '/
O volume de p6 sujeito a impacto é um volume cilindrico igual a: 7., > h,.
O cilindro de altura inicial (hy) estimado empiricamente ¢ dado pela equacio

6.16.
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hy =[16(L~2R)p, 13p,C, Ing R I(3LD,} - 16;;5123)] (6.16)

onde:
L = comprimento do momho.
D_ = diametro do moinho.
R = raio da esfera.
n, = numero de esferas.
pp = densidade da esfera .
p, = densidade do po.
Cy = relacao de carga (massa da esferas / massa de po).
A altura h, é apresentada na Tabela 6.3 e esta correlacionada com o

material a ser moido e poder de moagem (C.R.).

6.4. Resfriamento do P6 [**!

E assumido um resfriamento Newtoniano, devido aos gradientes de
temperatura existentes entre as particulas serem desprezivets.

A taxa de calor removido a partir das particulas ¢ a taxa de transferéncia de

calor para a atmosfera que ¢ dada pela equacio 6.17:

—V*C *(dT/dt) = hr* Ax(T-T)) (6.17)
onde:
V = volume da particula.
ht = coeficiente de transferéncia de calor.
A = a area da particula exposta a atmosfera.
T = temperatura da particula de po.

T, = temperatura ambiente.
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6.5. Tempos de Moagem

O tempo de processamento pode ser estimado, fornecendo as seguintes
informacoes e/ou parametros conhecidos ou estipulados:

- Volume total de po.

- Nivel de deformacio requerida para a ligacao.

- Tempo entre colisoes.

- Volume do cilindro de po.

- Processo de deformagio (funcdo da velocidade de colisao, tempo de
colisao e altura do cilindro de po).

Com base nas equacbes propostas, parametros de processo e tipo de
equipamento; podem ser estipulados para cada materal: o tempo de processo,
deformagdes envolvidas, aumento de temperatura durante o impacto etc. Todos
estes parametros estdo correlacionados com o poder de moagem e tipo de materal.
A tabela 6.4 apresenta os tempos estimativos para equipamentos especificos para o
processo de Mechanical Alloying.

A partir de calculos do poder de moagem (C.R.), pode-se estimar os tempos

necessarios para uma efetiva moagem.

Tabela 6.1- Relacio de Energia de deformacio plastica para energia eldstica armazenada na
63]

colisdo de esferas sem po.'**

i,

ra S T e s 8 e
Alttritor Aluminio 10 | 0,0010 3
(r=0,0024 m) Cobre 0,0034 0,0028
Ferro 0,0098 0,0095

Niobio 0,0095 0,0093




Tabela 6.2 - Deformacées calculadas ¢ aumento de temperatura durante o impacto.

62, 63)

)

Atiritor | Aluminio | 10 |0012] 02 | 3 | 0003 01
(r=0,0024 m) Cobre 0,039 1,6 0,012 | 04
Ferro 0,034 | 41 0,010 1.2
Ni6bio 0,037 | 6,5 0,011 1,9

Alttritor

Aluminio

Tabela 6.3 - Altura do cilindro inicial de pé durante a MA ©*¢

10 3
(r=0,0024 m) Cobre 1,87
Ferro 213
Niébio 1,96

Tabela 6.4 - Tempos de moagem estimados para o equipamento attritor M.A.

[62,63]

"~ Attrito
(r=0,0024 m) Cobre 38 - 64 120 - 210
Ferro 44 -73 150 - 250
Ni6bio 41 - 68 140 - 230
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7. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A liga objeto deste este estudo, ¢ a Al, 12% Si, 5% Fe, e fo1 projetada com
o objetivo de atender especificacoes de resisténcia a temperaturas elevadas, na faixa
de 300°C, visando aplicagdes para a industria automotiva, especialmente pistoes.

O teor de silicio foi escolhido com base na literatura ', que utiliza 12% de
silicio, obtendo boas propriedades de limite de resistéencia a tracdo. Esta mesma
referéncia informa, também, que para se obter um alto nivel de resisténcia a tracao
na liga, deve-se adicionar ferro entre 5 e 6%.

Com base nestas consideracoes, procedeu-se o desenvolvimento da liga

proposta via processo de Mechanical Alloying.

7.1. Motivagao para a Escolha da Liga

Existe um forte interesse, especialmente na industma automotiva, no
desenvolvimento de ligas de aluminio que apresentem combinacées de
propriedades, tais como resisténcia mecanica, condutividade térmica e resisténcia ao
desgaste a temperaturas elevadas, com custos razoavelmente baixos.

Ligas que preenchem estas caracteristicas podem ser as do tipo Al-2081-X
com alto conteudo de Silicio ou com adicoes de ferro.

O ferro quando adicionado na liga, torna-se o elemento responsavel pelo
alto conteudo de fases intermetalicas em fina dispersio. Com adicdes de ferro em
torno de 5 % em peso, consegue-se alta fracio de compostos intermetalicos 7

A ligacao do aluminio com ferro aumenta a resisténcia a alta temperatura
devido a dispersdo de particulas de segunda fase.”"

Durante a consolidacao a quente (extrusao/forjamento), a soldagem das particulas
de p6 ocorre devido a alta deformacido imposta ao material ¢, desta forma, os
compostos intermetalicos aciculares sdo fragmentados devido ao escoamento plastico
do Al-a.

Ja a adicdo de silicio deve-se ao fato de que as ligas de aluminio-silicto possuem

excelente resistencia ao desgaste, boa estabilidade térmica dimensional e baixo
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coeficiente de expansao térmica, sendo que durante o processo de M. A., os cristats de
silicio ficam dispersos na matriz de aluminio. A adicdo de silicio é desta forma um meio
efetivo de aumentar a resisténcia a0 desgaste ¢ diminuir o coeficiente de expansio
térmica.

Através da adicdo destes dots elementos (silicio e ferro) no aluminio, consegue-
se através do emprego do processo de Mechanical Alloying, o endurecimento de ligas por
dispersao, visando o atendimento dos requisitos de propriedades para aplicagoes em
temperaturas elevadas. Desta maneira, acredita-se que a opgao pelo processo e pela liga

esta justificada.
7.2. Escolha dos Parametros do Processo

7.2.1. A Preparacgao da Liga
Caracteristicas dos pos utilizados :
A liga Al, 5°%Fe, 12%S1 foi preparada com pos elementares e as caracteristicas
de cada componente estio apresentadas a seguir:
1) Aluminio: P6 atomizado ALCOA TIPO 101.
A tabela 7.1 apresenta caracteristicas (analise granulométrica ¢ analise
quimica) do po de aluminio utilizado.
2) Ferro Carbonyl
As caracteristicas do ferro carbonyl tais como procedéncia, tamanho de
particula e grau de pureza estao apresentados a seguir:
Procedéncia: GAF Chemicals
Tamanho de Particulas Médio: 3 a 5 um
% Fe > 97 %
% C < 0,9 %
% oxigenio < 0,6 %

% nitrogénio < 0,8 %

ESCOLA DE ENGENHARIA

il INTE/S A



Tabela 7.1. Analise Granulométrica e Analise Quimica do P6 de Aluminio.

+8
-8 +40 Al 99,7
-40 +100 0,0 | Tracos 0,2 Fe 0,15 0,25
-100+200 00 | 05 Si 0,07 0,15
-200+325 90 | 250 Outros, 0,05
cada
-325 750 | 90,0 | 75,0 90,0 Outros, 0,15
total

3) Silicio Metalico :

As caracteristicas do silicio sdo as seguintes:

O silicio utilizado € ortundo da Unitrading e foi obtido através de moagem no

equipamento a/frifor por 6 horas. A granulometria resultante deste silicio foi menor que

325 mesh (menor que 45 um).
A composicio quimica do mesmo € a seguinte :
Silicio - minimo 98,50%
Ferro - maximo 0,30%
Calcio - maximo 0,20%
Carbono - maximo 0,1%
Aluminio - méaximo 0,2%

Outros - total 0,7%

7.2.2. Célculo da Densidade Teérica da Liga

Para o calculo da densidade tedrica da liga, utilizou-se a seguinte expressao:



1
P=0dl %Si %le
+ -
p,-” pb‘r pf"e

(7.1)

Sendo, p,, = 2,705 g/cm’; pg = 2,390 g/cm’, pp.=7,87 g/cm’ , as densidades
respectivas para o aluminio, silicio e ferro. Desta forma, a densidade para a liga objeto

do estudo é p= 2,742 g/cm’ .

7.2.3. Cilculo de C.R. (Poder de Moagem)
Conforme apresentado no capitulo 6, o poder de moagem C.R. ¢ definida pela

relacao :

__Massa do Meio de Moagem
" Massa de P6 (liga de aluminio)

C.R (7.2)

Para a elaboragao da liga em estudo através do processo de Mechanical
Alloying , utlizou-se os seguintes parametros :

massa de esferas = 3.000 g

massa de po = 1.000 g

Desta forma o valor de C.R. para as condi¢oes dos experimentos ¢ igual a 3.
Este valor de C.R. define o tempo de moagem, que devera estar na faixa entre 500

a 830 minutos, conforme apresentado na tabela 6.4.1% 9

7.2.4. Parametros Fisicos Relacionados ao Processo:

Os parametros fisicos relacionados com o processo apresentados a seguir
foram todos extraidos da literatura; levando-se em consideracio o material
utilizado, no caso liga de aluminio, o equipamento attrifor e a relacdo de carga
utilizada (C.R. = 3).

e (Constantes Geométricas :



64

Os valores das constantes geomeétricas empregados no caso de colisoes do
tipo esfera com esfera sio os seguintes:** !

g = 55744, g, = 0,9731 e g, = 0,4646.

® Relacdo de Energia Plastica versus Energia Elastca (U, Ug):

Para este valor de C.R., a relacao de energia de deformacio plastica para
energia elastica armazenada €, conforme tabela 6.1:

U, U, = 0,0016.

¢ Altura do Cilindro de P6 (h,) :

A altura do cilindro inicial de po, estimado para o equipamento attritor €,
conforme a tabela 6.3:

h,=6,22. 10* m.

® Deformacio durante o Impacto:

A deformagio maxima durante o impacto conforme a tabela 6.2, é:

&, = 0,003,

7.2.5. Contatos Hertzianos
As caracteristicas de contatos Hertzianos para o equipamento attritor,
utilizando-se esferas de aco, sio as seguintes:*>*’
R=2,4 x 10” m. (raio das esferas de moagem)
2t = 1,62 x 107 s (tempo de duracio do impacto).

r, =0,59 x 10* m. (raio de Hertz)

Penix. = 2,47 x 10° N/m’. (pressdo maxima gerada na colisio).

7.2.6. Condigoes das Experiéncias

O moinho de atricdo utilizado nos experimentos é do tipo attritor.

As amostras, apos balanceadas estequiometricamente, foram colocadas no
tanque deste moinho com atmosfera protetora de argbnio numa rotagio de 700
r.p.m. e refrigerada com agua corrente, para evitar o aumento demasiado de

temperatura.



O tempo de moagem foi variavel da ordem de 1:30 , 3:00 , 4:30 , 6:00 , 8:00,
10:00 e 12:00 horas. Apos cada tempo foram retiradas amostras para as diversas
analises.

Adicionou-se, como agente de controle de processo, o acido estearico numa

proporcao de 1% em peso.

7.3. Parametros Analisados para Caracterizagao da liga.

7.3.1. Anilise da distribui¢ao granulométrica

A analise granulométrica foi realizada conforme procedimento apresentado
no anexo 2. O conhecimento da distribuicio do tamanho de particula ¢ muito
importante, porque esta correlacionado com as caracteristicas microestruturais do
material, tais como a escala de heterogeneidade, tamanho dos grios e a ocorréncia
de segundas fases através da taxa de processamento.

Com esta técnica de medida, procedeu-se a analise nos pos obtidos com a
liga em estudo em diferentes tempos de moagem.

Inictalmente procedeu-se uma analise de distribuicao granulométrica em uma
liga Al, 12 81, 5 Fe preparada com pé de ferro com granulometria média em torno
de 100 um. Os resultados obtidos estio apresentados a seguir.

As granulometrias médias para cada tempo foram as seguintes:

3 horas - 52 um,
6 horas - 53,6 um
12 horas - 47,5 pum.

Constata-se através destas analises, que todas as amostras obtidas com os
diferentes tempos de moagem possuem granulometrias que estio compreendidas
na faixa de 4 a 100 um. Observa-se que para as ligas moidas com 6 horas, a faixa de

maior concentragao situa-se entre 59 - 62 um; ja para a liga preparada com 12

horas, esta faixa situa-se entre 52-56 um.
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Conforme pode-se constatar pela analise de distribuicio granulomeétrica, a
granulometria final média resultante com o po inicial ndo se apresenta muito fina,
com o pé moido por 12 horas niao apresentando muita diferenca em relagao ao
tempo de 6 horas; Sabe-se, contudo, que quanto mais fina a granulometria melhor
ser a difusio na sinterizacio. Desta forma com base na literatura *”, substitui-se o
po de ferro inicial (150 pm) pelo ferro carbonyl (5 um).

A tabela 7.2, a seguir, apresenta a granulometria média da liga final em
estudo (liga com ferro carbonyl) em fungio do tempo de moagem (1:30, 3:00, 4:30,
6:00, 8:00, 10:00 e 12:00 horas).

Cabe frisar que embora o tamanho de particulas esteja nesta faixa; o grio
possut uma estrutura interna altamente refinada, consistindo presumivelmente de
uma mistura de fases.

Conforme pode-se constatar, a granulometria final obtida com a liga 12
horas com ferro carbonyl é mais fina do que a liga preparada com po6 de ferro mats

grossetro, o que indica um eventual refinamento do processo.

Tabela 7.2 - Didmetro médio das particulas em fungio do nimero de horas.
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As curvas de compressibilidade das varias ligas M.A., em funcao do numero de

horas de moagem, podem ser vistas na figura 7.8.
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Figura 7.8. Curvas de compressibilidade das ligas M.A.
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Observa-se em todas as curvas de compressibilidade, que aumentando-se a
pressao consegue-se um melhor empacotamento propiciando um decréscimo de
porosidade. Desta maneira, quanto mais alta a pressio maior a densidade, com os
contatos entre as particulas sendo provocados pela deformacao plastica.

A medida que a pressio de compactacio ¢ aumentada a possibilidade de cada
particula sofrer deformaciao plastica aumenta. Com baixas pressoes tem-se um
escoamento plastico localizado e a medida que esta pressao ¢ aumentada obtém-se um
escoamento mais homogéneo através do compactado. Com pressao suficiente, a
particula endurece por deformacio e a quantidade de porosidade decresce.
Conseqlientemente um aumento na densidade a verde requer um maior dispéndio de
energia.

E visivel que quanto mais finas as particulas mator a dificuldade na
compactacao, isto devido ao alto atrito inter-particula.

A partir da analise destas curvas, estipulou-se uma pressao de compactacio de

400 MPa para todas as ligas, o que conferiu uma densidade em toro de 2,5 g/cm’,

adequada para forjamento.

7.3.5. Anilise da Area de Superficie (B.E.T.) "*!

A area de superficie é uma medida média da superficie externa de um largo
nimero de particulas. E, também, uma caracteristica para andlise pratica do p6, pois
esta freqiientemente relacionada com as vanas caracteristicas cinéticas e geometricas.
Quando combinada com atividade quimica - catalise, friccao, adsorcdo, contaminacio,
pressao e sinterizacao, a area superficial ajuda no entendimento do comportamento do
po. Entretanto, a area da superficie do po nio esta correlacionada com a distribuicao
das propredades, textura ou estrutura interna dos pos. Consequentemente, a area
superficial combinada com outros parametros consiste numa parte da analise dos pos.

Ha duas técnicas principass para que se possa medir a area de superficie:

adsorc¢ao de gas e permeabilidade de gas.
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7.3.5.1. Anilise da Adsor¢io de Gés na Area de Superficie

Nesta técnica, ¢ feita uma limpeza imnicial da superficie do po com vacuo ou gas
merte. Apos, a superficie do po ¢ exposta a variacao da pressio parcial de vapores
adsorvidos conhecidos.

A medida é feita com a quantidade de gas adsorvido na superficie do po versus a
pressao parcial.

A medida ¢ freqlientemente referida a superficie especifica B.ET.

Em equilibrio, a taxa de adsorciao iguala-se a taxa de evaporacao. Nestas

condicoes tem-se:

o 1 C-1 P

XY@, Py X.E X _CP, )

m

onde,

P = pressiao parcial do adsorvido

P, = pressao de saturacio do adsorvido (depende do gas e da temperatura)

X = quantidade de gas adsorvido a pressao P.

X, = quantidade de gas necessaria para formar um revestimento uniforme de
superficie com espessura de uma camada atomica.

C = Constante que relaciona a entalpia de adsorcio.
Existe uma relacao linear entre o termo da esquerda do sinal de igualdade ¢ a
relacao de pressao parcial P/P,. Esta ¢ a equacio BET e €, geralmente, valida para

pos na faixa P/P, entre 0,05 e 0,30.

A equacio 7.4 pode ser re-escrita da seguinte forma:
P
el (7.5)

onde :
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e |

(7.6)

onde A ¢ a inclinacao e B € a interceptacao da equacao linear.

Finalmente a area superficial pode ser calculada por:
Sm = Xm d Nﬂ . 1\0 / (\V * L\I) (77)

sendo M o peso molecular do adsorvido, A, a area ocupacional média da molécula

adsorvida, N, numero de Avogadro e w, o peso da amostra.

7.3.5.2. Analise da area superficial com permeabilidade de gas

A permeabilidade de um gas passando através de uma estrutura porosa €
dependente da area superficial, assumindo um escoamento viscoso do gas.

A equacio de Darcy para escoamento em material poroso fornece uma taxa de

escoamento (Q em termos de queda de pressao e viscosidade de gas U, como segue:

( _AP.o:.A
il 7 ¢

(7.8)
onde: L ¢ o comprimento da amostra, A a area transversal ¢ & o coeficiente de
permeabihidade.

A area superficial S esta relacionada a permeabilidade através da porosidade €,

sendo p,, a densidade tedrica da liga e pode ser calculada pela equacao (7.9):

b | =

s 5 (1-¢)

s:i,[' L J (7.9

Desta forma, as medidas de drea superficial sio possiveis usando-se a

permeabilidade do p6. Neste caso, uma pequena quantidade de po pré-pesada ¢



exposta a uma vazao de gas conhecida onde mede-se a queda de pressaio com o
objetivo de determinar-se a permeabilidade. Conhecendo-se a porosidade do po e a
densidade teorica, a area superficial especifica € calculada usando-se a equacao (7.9).
Os valores das grandezas contidas nestas equagoes sao todos fornecidos pelo
equipamento que contém um soffware aplicativo.
A tabela 7.4 apresenta os valores de area superficial especifica para as ligas

preparadas em tempos de moagem de 6 e 12 horas.

06 1,2419
12 2,0031
12 1,9587

Observa-se que as ligas preparadas com maiores tempos apresentam areas
superficiais especificas matores se comparadas com as de menores tempos; o que
comprova que quanto menor o tamanho de particula, maior a area superficial
especifica. Isto esta correlacionado a um mator atrito inter-particula, envolve maiores
pressoes durante a compactacao e auxiliam a difusao na sinterizagao. Por outro lado,

quanto mator a area especifica maior a probabilidade de oxidacao.

7.3.6. Analise de Difragio de Raios-X ™
Detalhes especificos da técnica de difragio de raios-X estao apresentados no
anexo 1. O capitulo contém as curvas de calibraciao especifica para cada elemento da
liga, sendo que estes dados também estdo apresentados em forma de tabela.
Analisando-se o espectro de difracio de raios-X e dados de distancias
nterplanares contidas nas tabelas, constata-se que, no micio do processo com 1:30

horas, ainda existem os elementos individuass Al, FFe e Silicio. A medida que aumenta-se
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o tempo de moagem, a mustura vat-se formando com o continuo desaparecimento dos
picos de cada elemento individual.

Constata-se, também, a formacao de compostos intermetalicos do tipo Fe,Al,
sendo a taxa de formacio do mesmo maior no inicio do processo, tendendo a
estabilizar-se no decorrer do mesmo.

No inicio do processo (1:30 h), sao visivets os picos de elementos individuats
(aluminio, silicio e ferro). Neste periodo, o ferro combinou-se apenas parcialmente
dando inicio a formacdo de intermetalicos do tipo Fe;Al Esta evolucao prossegue com
o decorrer do processo de moagem.

Com o decorrer do tempo de moagem, os elementos vao se combinando, com
a formagido de particulas dispersas ¢ intermetalicos (combinacoes de aluminio-ferro,
aluminio-ferro-silicio) que apresentam-se distribuidos ao longo da matriz de aluminio.

A figura 7.9 apresenta uma curva proveniente da difracio de raios-X para a

amostra M.A. preparada com tempo de moagem de 1:30 horas.

Si ' 17
Al Al ss! B.6268 tm! 1.50 CoKaitf

Al FeSi | AlsFeSi

e e R s e

Al 1

Al ; .

Al_FeSi AlFeSi ‘:

| “ ' |

i )

[ Al ;

{ AlgFeSi AlFeSi i

i Si |

< zem % Ztheta v T 423, Lineam - 114.32@8)

39-8831 Q¢ AlSTFeSt Aluminum Iron Siltotde

Figura 7.9 - Difracio de raios-X da amostra M.A. 1:30.

Analisando-se o espectro de difracio de raios-X e os dados de distancias

interplanares contidas nas tabelas, constata-se no inicio do processo a formacio de
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intermetalicos (compostos de Al-Fe ¢ Al-Fe-Si), que apresentam-se aglomerados na
matniz de aluminio.

No final do processo (tempo de 12:00 horas), vernfica-se que a liga possut a
seguinte caracteristica: a matriz de aluminio apresenta-se combinada com compostos

de ferro-aluminio e ferro-aluminio-silicio.

7.4. Consolidacao dos P6s Obtidos por Mechanical Alloying

7.4.1. A Etapa de Compactagao a Frio

Apos o processo de M. A., as amostras foram compactadas em uma matriz de
dupla agao, a uma pressao de 400 MPa, a fim de garantir-se uma densidade em torno
de 90% da teonca. Com esta densidade é possivel garantir um bom processo de

desgaseificacao a quente, com os poros facilitando um fluxo de retirada de gases.

7.4.2. A Etapa de Sinterizagao

A Sminterizagio dos corpos de prova foi realizada em conjunto com a
desgaseificacao. Esta etapa do processo, anterior a consolidacao por trabalho a quente
¢ de importancia fundamental para as ligas de aluminio porque ela remove o hidrogenio
e 0 oxigenio absorvido, decompde os Oxidos hidratados e, provavelmente, transforma
o hidréxido de aluminio em alumina-y cristalina fragil ./ ™ Esta
operagio, que beneficia as propriedades tanto a temperatura ambiente quanto a

: . A - A s [14,75,76
elevada, pode ser realizada em vacuo e pela lavagem com argonio ou nitrogento. 047574

E bem conhecido que a desgaseificacio de pos metalicos a quente ¢,
correntemente, o método de escolha mais efetivo para a elimmacio dos gases
absorvidos nos pds metalicos.™

A sintenizacdo foi conduzida a vacuo a 600°C por um tempo de 60 mmnutos. O
procedimento adotado fot o seguinte:

[nicialmente foi realizada uma lavagem com N, analitico e, apos, um pré-vacuo

a 5.107% Torr sem aquecimento (com bomba mecanica) durante 30 minutos. Apos
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conseguiu-se um vacuo de 1,5.10" Torr e iniciou-se 0 aquecimento com uma taxa de
5°C/minuto, com os respectivos patamares:

e 240°C - 30 minutos

e 260°C - 30 minutos

e 420°C - 30 minutos

Finalmente as amostras foram aquecidas at¢ 600°C com a mesma taxa
permanecendo nesta temperatura durante 60 minutos.
O vacuo for medido em temperaturas previamente estabelecidas e pode ser

visto na tabela 7.5.

Tabela 7.5. Patamares de temperaturas de sinterizacio ¢ respectivas medices de vacuo.

104 1.10*
200 3.10*
242 2,5.10*
277 1,8.10"*
491 2.10*
536 3,2.10*
577 2,5.10*
600 8.10"*

A figura 7.10 apresenta a curva de densidade das amostras sinterizadas em

funcao do nimero de horas.
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Figura 7.10 - Curva de denstdade sinterizada em fung¢io do tempo de moagem.

Analisando-se as densidades dos corpos de prova sinterizados com os diferentes
tempos de moagem, constata-se que as ligas preparadas com mator tempo,
apresentaram melhor densificacao. Este fato ¢ amplamente citado pela literatura que
afirma que quanto menor o tamanho de particula mais ativo ¢ o processo de
densificacio.™
Observa-se, também, que as ligas obtidas com tempos de 12 horas apresentam

densidades quase proximas da teorica e, desta forma, estio adequadas para muitas

aplicacoes estruturas.

7.4.3. O Forjamento de Sinterizados
Para a elimmacao da porosidade, procedeu-se a etapa de forjamento das pre-
formas sintenizadas, sendo que esta etapa esta descrita a segur.
A etapa de forjamento das pré-formas foi efetuada a 400°C, com o objetivo de
elimmar a porosidade e garantir propriedades mecanicas satisfatonias para ligas de alta

performance.
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Esta etapa foi realizada em uma maquina universal de ensaios mecanicos marca
Schenk com capacidade para 400 kN , velocidade de deformagio controlada e forno
acoplado. O forjamento foi realizado em uma matriz aberta sem fluxo lateral. A matriz
for montada na propria maquina ¢ consistia de placas paralelas fabnicadas em aco

especifico para trabalho a quente.

Os corpos de prova sinterizados foram lubrificados com nitreto de boro.

7.5. Anilise de Propriedades do Sinterizado-forjado

Ap6s a etapa de forjamento os corpos de prova foram submetidos a analise de

dureza, microdureza, tensao de escoamento ¢ microestrutura.

7.5.1. Analise de Dureza e Microdureza

7.5.1.1. Analise de Microdureza

A analise de microdureza fo1 efetuada nas amostras sinterizadas-forjadas obtidas
de pos moidos em diferentes tempos: a saber, 1:30, 3:00, 4:30, 6:00 horas. O objetivo
desta analise foi o de observar o aumento de dureza da matriz de aluminio. A tabela 7.6

e a figura 7.11 apresentam os valores medidos.

Tabela 7.6- Relagoes entre tempo de moagem e microdureza Vickers

70,5 |85 (96,5

Observa-se um aumento da microdureza, 2 medida que o tempo de moagem ¢

aumentado. 1sto ocorre devido ao aumento da quantidade de fases dispersas.
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Figura 7.11. RelagGes entre tempo de moagem e microdureza Vickers.

7.5.1.2. Analise de Dureza

A analise de dureza foi efetuada nas amostras moidas nos diferentes tempos:
1:30, 3:00, 4:30, 6:00, 8:00, 10:00 ¢ 12:00 horas, e podem ser observadas na tabela 7.7 e
figura 7.12 .

Tabela 7.7 Relagoes entre tempo de moagem e dureza HR,.

Tempo (horas) Dureza (HRy)
1:30 68
3:00 82
4:30 81.5
6:00 85
8:00 90.5
10:00 98
12:00 103
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Figura 7.12 - RelagGes entre tempo de moagem e dureza HR;.

Constata-se através da analise da figura 7.12 e da tabela 7.10, o aumento de

dureza a medida que o tempo de processamento é aumentado.

7.5.2. Anilise de Tensoes de Escoamento

Apos o forjamento, ustnaram-se corpos de prova para ensaios de compressio a
quente a varas temperaturas, dando énfase para 300 e 400°C (faixa de trabalho de
pistoes automotivos), para verificacio das propriedades de tensio de escoamento.

A figura 7.13 apresenta as propriedades de tensdo de escoamento a 300°C das
ligas M.A., em funcdo do numero de horas, a saber: 1:30, 3:00, 4:30 e 6:00.

A figura 7.14 apresenta as propriedades de tensdes de escoamento a 400°C em

funcao do numero de horas, a saber : 1:30, 3:00, 4:30, 6:00, 8:00, 10:00 e 12:00 horas.
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Figura 7.13. Tensdes de Escoamento a 300°C em fung¢io do tempo de moagem (M.A.) da liga
Al-5Fe-12S1.
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Figura 7.14 - Tensdes de escoamento a 400°C em fungio do tempo de moagem (M.A.) da liga
Al-5Fe-12S..

Ja a figura 7.15 apresenta propriedades de tensio de escoamento para a liga

preparada com 6 horas em fungio da temperatura. Os testes foram realizados nas

seguintes temperaturas: 20, 200, 300 e 400°C.
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Figura 7.15. Propriedades de TensGes de Escoamento da Liga Al-5Fe-12Si (M.A. 6h) a vanas

tempcrntums.

A figura 7.16 apresenta a comparacio da tensao de escoamento da liga M.A.

preparada com 6:00 horas com a liga I/M 2618

[10]

, produzida através de métodos

convencionais (Metalurgia do Lingote) e com outras ligas obtidas por Metalurgia do P9,
onde citamos RM Dispal 11, P/M Al-8Fe-Ce e AlFeV. [ ]

500
“&— AIRMDSPAL i “— Al5Fe 1251 6h
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Figura 7.16. Propriedades de tensdo de escoamento a virias temperaturas da liga convencional
IM 2618 1" ligas de Metalurgia do P6 "1 (AIRM DISPAL I, AlFeV, PM Al8Fe 4Ce) e liga M.A.
( Al 5%Fe 12%Si M.A 6 h. ).
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A tabela 7.8 apresenta, também, uma comparacao da tensao de escoamento a
300°C das ligas obtidas por M.A. em varios tempos, com as ligas convencionats,
tratadas termicamente, a saber : AA 2618 T61, AA 7075, AA 2618 T6 ™, incluindo
também a liga RM Dispal 1T ' *, obtida através do processo de Reaction Milling,
fabricado pela empresa PEAK - Alemanha.

Tabela 7.8 - Propriedades mecanicas resultantes de ensaio de compressio a quente a 300°C e
comparacio com materiais convencionais (tecnologia do lingote) e com a liga produzida pelo
processo RM.

Amostra 01 | M.A. Forjado 2,73 110 50
AlsFenSi 1:50 h
Amostra 02 | M.A. Forjado 2,73 130 50
AlsFeSt 3:00 h
Amostra 03 | M.A. Forjado 2,73 140 50
AlsFe2Si 4:30 h
Amostra 04 | MA. Forjado 2,73 180 50
AlsFepSi 6:00 h
AA 2618 T61 Forjado 2,77 54 -
(/M)
AA 2014 T6 Extrudado 28 40 -
AA 7075°T6 Extrudado 2,8 46 -
RM Dispal 11 Extrudado . 140 -

T6 - tratamento térmico de solubilizagio e envelhecimento artificial.

Conforme observa-se na tabela, as tensoes de escoamento a 300°C das ligas
preparadas por M.A. em diferentes tempos (1:30, 3:00, 4:30, 6:00 horas), apresentam
tensoes de escoamento superiores as ligas convencionass tratadas termicamente e
resultados semelhantes a liga extrudada Dispal 2 que ¢ obtida por processo semelhante
(Reaction Milling).

A figura 7.17 apresenta a comparag¢ao entre as propriedades de tensao de
escoamento (K;) a 400°C de ligas de aluminio produzidas pela metalurgia do lingote

L8] (A1ZnMgCul,5; AlZnMgl), liga hiper-eutética produzida pelo processo R.S.
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(20%051,3%Cu,1,3%Mg,0,3Fe)l 1 ligas compositas (SIC-Al)! ' ! e a liga Al-12%4Si-
5%Fe, objetivo deste trabalho, preparada por Mechanical Alloying em diferentes

tempos.
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Fig.7.17- Propriedades de tensio de escoamento ( K;) a 400°C de ligas de aluminio produzidas
por Mechanical Alloying em diferentes tempos de moagem com ligas de aluminio citadas na
literatura 1'%*"%1,

7.5.2. Analise de Microestruturas Obtidas

7.5.2.1. Anilise ao Microscépio Otico.

As figuras 7.18, 7.19, 7.20 e 7.21 apresentam as microestruturas obtidas com
diferentes tempos de moagem, a saber : 1:30, 6:00, 10:00 e 12:00 horas.

No inicio do processo (figura 7.18), observam-se particulas aglomeradas de pds
devido aos mesmos estarem ainda macios; as particulas finas presentes sio de pos

elementares nao misturados. A matnz esta apresentada em tom cinza claro.
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Figura 7.18- Microestrutura da liga Al-5%Fe-12%Si (1:30 h). Observa-se a formagio de particulas
aglomeradas. Aumento: 650 x, sem ataque.

Figura 7.19- Microestrutura da liga Al-5Fe-128i (6 h). Observa-se a separagio das particulas
aglomeradas que se apresentam melhor distribuidas. Aumento 650 x, sem ataque.
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Ja a figura 7.19 apresenta uma dispersao destes aglomerados (cor cinza médio);
que sao fraturados durante o processo. Aparece um inicio de formacao de particulas de
segunda fase (tom cinza escuro).

A figura 7.20 apresenta um melhor distribuicio destes aglomerados que
diminuem de tamanho com o aumento do tempo de moagem. Isto ocorre pela fratura
destes aglomerados. Observa-se, também, um aumento das particulas de segunda fase

que, entretanto, ainda nao estao bem homogeneizadas.

Figura 7.20- Microestrutura da liga Al-5Fe-12Si (10 h). Observam-se particulas dispersas. Aumento:
650x, sem ataque.

Na figura 7.21 observa-se uma melhor distribuicao destas particulas de segunda

fase.



Figura 7.21- Microestrutura da liga Al-5Fe-12S1 (12 h). Observa-se uma distribuigio destas particulas
dispersas. Aumento: 650 x, sem ataque.

7.5.2.2. Anilise ao Microscépio Eletrénico de Varredura.

O microscopio eletronico de varredura (MEV) utilizado for um modelo XI. 20
da Philips.

A figura 7.22 apresenta as particulas de pos elementares. As particulas poligonais
sa0 de silicio. Observa-se o micio da formacao de particulas aglomeradas.

Ja a figura 7.23 apresenta uma mais intensa formacao destes aglomerados

provenientes do processo de soldagem.



Figura 7.22 - Microestrutura da liga Al-5Fe-12Si (1:30 h). Observa-se a formagio de particulas
aglomeradas. Aumento: 1000 x, sem ataque.

Figura 7.23 - Microestrutura da liga Al-5Fe-12Si (3 h). Observa-se uma formacio mass intensa das
particulas aglomeradas. Aumento: 1000 x, sem ataque.
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Da figura 7.24 até a 7.26, observa-se um aumento destas particulas aglomeradas
até, praticamente, uma quase eliminacao das particulas poligonass (slicio). Observa-se,
também, um nicio de formagao e aumento progressivo da quantidade de particulas de

segunda fase, também confirmadas pela microscopia 6tica.

Figura 7.24- Microestrutura da liga Al-5I'e-125i (6 h). Observa-se o inicio de formagio de particulas de
segunda fase. Aumento: 1000 x, sem ataque.
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Figura 7.25- Microestrutura da liga Al-3Fe-12Si (8 h). Observa-se uma fratura mais intensa das
particulas intermetalicas aglomeradas. Aumento: 1000 x, sem ataque.

Figura 7.26 - Microestrutura da liga Al-5Fe-1251.(12 h). Observa-se uma melhor distribuigio das
particulas intermetalicas. Aumento: 1000 x, sem ataque.



96

7.5.2.3. Analise Através de Microssonda

Para identificar as particulas e fases presentes na liga, procedeu-se a uma analise
qualitativa e quantitativa através de microssonda em um microscopio eletronico de
varredura marca Zeiss modelo DSM 940.

Conforme pode-se constatar pela figuras 7.27 e 7.28, as particulas aglomeradas
(tom cinza claro) sio formadas de aluminio-ferro-silicio. Também constata-se a
formagdo de aluminio-silicio que sdo as particulas mais escuras. A matnz da liga
continua sendo o aluminio praticamente puro que funciona como base (ancora) para

as demais particulas (Al-Fe, Al-Fe-Si, Al-Si).

7.5.2.3.1. Analise Quantitativa

A anilise quantitativa foi realizada nos dois tempos extremos de preparagio da
liga, a saber 1:30 e 12 horas.

Conforme pode-se observar, no inicio do processo, ja ocorre a formagio de
intermetalicos do tipo aluminio-ferro-silicio. Este fato, confirma o constatado na
analise de difracdo de raios-X.

A tabela 7.9 apresenta os dados obtidos com a analise de microssonda.

Tabela 7.9 - Resultados de concentragio de elementos presentes em cada fase, por andlise de
microssonda.

Al-Fe
(Particulas Claras) (Particulas Claras) (Particulas escuras) (Particulas dispersas)
[%] (%] [%] [%]
Al: 60,509 Al: 62,643 Al: 27,327 Al: 81,781
Si: 5,221 Fe: 31,868 Si: 72,246 Fe: 18,232
Fe: 34,272 Si: 5,489
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Figura 7.27 - Anilise de microssonda qualitativa da amostra M.A. 1:30 hora
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8. CONCLUSOES

* A medida que aumenta o tempo moagem, aumenta a tensio de
escoamento do material e diminui a plasticidade do mesmo, ou seja, a liga fica mais
fragil.

* As propriedades de resisténcia ao escoamento a 300 e 400°C obtidas com
as ligas preparadas por Mechanical Alloying, sio superiores as das ligas oriundas de
técnicas convencionais (tecnologia do lingote), por exemplo a IM 2618-T6,
conforme pode-se constatar nas figuras 7.16 e 7.17 e tabela 7.8.

* A dureza e a microdureza das ligas aumentam em funcio do tempo de
moagem e este aumento ¢ diretamente proporcional a este tempo.

* Os tempos de moagem 1:30 até 12:00 h sao propicios para a obtencio de
um material com boas propriedades, sendo que a definicao do tempo deve ser feito
em funcdo da aplicabilidade de cada liga. Deve-se, entretanto, considerar a relacio
custo-beneficio.

* O processo de Mechanical Alloying é uma ferramenta muito utll para a
fabricacao de ligas de alta performance, entretanto precisa ser explorado para cada
condigao de fabricacio, isto ¢, tempos de moagem, poder de moagem, isto é, a
relacdo entre carga de p6 e esferas (CR) e velocidade de operacio.

* Para alguns casos especificos, por exemplo pecas estruturats, ¢ possivel
utilizar-se a liga no estado sinterizado, pots as mesmas apresentam propriedades
razoavess de resistencia ao escoamento. Cabe frisar que estas propriedades sio
asseguradas pelo processo de sinterizacao com fase liquida.

* O processo de Mechanical Alloying ¢ uma excelente ferramenta para a
fabricacdo de ligas, uma vez que associa a variacio da composi¢io quimica, inerente
a metalurgia do po, a técnica do emprego da energia para promover a formacio de
ligas endurecidas por dispersiao no estado sélido.

* Com o aumento do tempo de moagem, caminha-se em direcio a um
refinamento microestrutural, sendo visivel as etapas caracteristicas do processo
(soldagem e fratura). No inicio do processo observa-se uma maior formacio das
particulas aglomeradas decorrentes do processo de soldagem em virtude das
particulas ainda estarem macias. Com o endurecimento destas particulas evidencia-
se o processo de fratura.

* Observa-se, através do exame de microscopia Otica e eletronica de
varredura com auxilio de microssonda, que as particulas de aluminio-ferro,
aluminto-ferro-silicio, aluminio-silicio, ficam dispersas na matriz de aluminio.
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ANEXO 1

DIFRACAO DE RAIOS-X

As estruturas do reticulado de um material podem ser determinadas
experimentalmente através de analises de ratos-X. Esta ¢ uma das principats
técnicas para a verificacdao de estrutura cristalina e composicao de pos metalicos.

Os raios-X produzem-se quando atomos de um elemento sio bombardeados

por elementos dotados de uma energia cinética suficientemente grande.

A passagem dos raios-X atraves da matéria ¢ acompanhada por uma
progresstva diminuicio de sua intensidade. Numa dada substancia e para um dado
comprimento de onda de radiacao, a absor¢ao aumenta exponencialmente com a
espessura do material atravessado, sendo possivel definir um coeficiente linear (w)

tal que:

- ur

onde I, e [ sdo, respectivamente, as intensidades dos feixes de raios-X mncidente e
transmitido e t é a espessura da substancia atravessada.

A capacidade que um elemento tem de absorver raios-X ¢ frequentemente
expressa pelo chamado coeficiente de absorcdo de massa (u,), definido como

sendo:

W, =

&=

onde d é a densidade desse elemento.
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Lei de Bragg

W.L. Bragg iterpretou os diagramas propostos por outros pesquisadores

como correspondentes a reflexdes de raios X nos diferentes planos atomicos do

ST

S d hkl

d i sen ma sen @

cristal.

A figura actma mostra uma dada familia de planos reticulares (h k I)
caracterizada pelo espacamento d, ; |, € como uma orientacao, relativamente ao feixe
de raios x incidente, expressa pelo angulo de razancia 6.

Parte da radiacdo incidente reflete-se no primeiro daqueles planos, mas a
restante penetra na estrutura e ira ser refletida nos sucessivos planos (h,k]l). Para
que ondas refletidas pelos primeiros planos se reforcem, ¢ necessario que a
diferenca de percursos entre os raios incidentes e refletidos seja um multiplo inteiro
do comprimento de onda A da radiacio monocromatica mncidente. Desta forma,

estabelece-se que

2d,,.sen(@)=n.A

sendo n um numero inteiro.

Esta equacdo constitui a expressao formal da let (ou condicido) de Bragg. Um
angulo 0 que satisfaca essa condicio, designa-se por angulo de Bragg.

O numero intetro n ¢ designado por ordem de difracio, termo empregado

em espectroscopia, onde significa diferenca de percursos, medida em
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comprimentos de onda entre as ondas difratadas por dots elementos dispersores

consecutivos. A let de Bragg também pode ser expressa por:

2.d,,.sen(®) = A

em que H,K,LL sdo os indices de Lane.

No estudo das substancias cristalinas inorganicas, a radiacdo mais
freqiientemente usada € a linha CuKa (A=1,54 A°).

Com vista a identificacao de uma substancia, recorre-se, habitualmente, a
dados ja catalogados segundo fichas ou cartoes perfurados. Por exemplo, no indice
elaborado pela ASTM Index (American Society for Testing and Materials) estao
catalogadas milhares de substancias cristalinas puras (organicas e inorganicas)
segundo os valores reticulares das distancias reticulares (d) correspondentes as trés
linhas mais intensas.

A consulta dessas fichas vai permitir, portanto, identificar a substancia,
embora, sempre que possivel, deva-se comparar o debyegrama dado com um
debyegrama padrio da suposta substancia.

Pode-se distinguir com esta técnica, por exemplo, compostos com a mesma
composicao quimica, tais como os polimorfos de TiO, (rutilo, brookite e anatase).

A distancia reticular dos planos correspondentes a cada par de riscas de um
debyegrama pode ser calculada, conhecido o comprimento de onda da radiacio
usada.

A medida que a amostra difere de um monocristal ¢ se converte em um
numero crescente de crstats desorientados cada vez menores, o aspecto do
diagrama de difracao vai diferindo, apresentando, primeiramente, pontos de

difracao distintos e apos confundidos num traco continuo.
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Curvas de Difrag¢ao de Raios - X
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8581301 o '
| 53! 5?8263 tm: 1.58 CoHals2

{ 2.008 x ! 2theta y ! 831. Linear 83.120)
?hely Zoowm Matoh File Clear Back. Null K a2 Peaks Smoo. Comp. Hfile -> MW
Sample: 850-130H 3-Feb-1997 15:10:01
Data file: 850~-130H.RAW
Seq 2theta d rel. I Seq 2theta d rel. I
1 33.131 3.1379 16.49 2 44.993 2.3382 100.00
2 44.993 2.3382 100.00 3 B5Z.428 2285 48.86
3 52.425 2.0255 48.86 6 77.301 1.4324 22.98
4 b5.522 1.9207 9.03 1 33.13% 3.1379 16.49
5 66.161 1.6391 5.66 4 55.522 1.9207 9.03
6 77.301 1.4324 22.98 5 66.161 1.6391 5.66

Figura A1.1 - Curva de difragio de raio-X para amostra nio sinterizada com tempo de moagem
de 1:30h._
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353-%"
| 55! 9.826@ tw! 1.58 CoKait2

sy

{ 2.680 X : 2theta y ! 897. Linear 83.120)
?hely Zoom Matoh File Clear Back, Mull K a2 Peaks Swoo. Cowp. HWfile -2 M
Sample: 850-3H 3-Fepb-1997 15:15:03

Data file: 850-3H.RAW

Seq 2theta d rel. I Seq 2theta d rel. I
33.:122 3.1387 25.20 44.965 2.3395 100.00
44.965 2.3395 100.00 52.420 2.0256 51,37
52.420 2.0256 51.17 33.122 3.1387 25.20

+521 1.9208 9.48 77.314 1.4322 23.08

66.184 1.6386 6.02 85.521 1.9208 9.48

77.314 1.,4322 23.08 66.184 1.6386 6.02

OO WM
w
w
UL WN

Figura A1.2 - Curva de difragéo de raio-X para amostra nio sinterizada com tempo de moagem

de 3:06h._
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T

M tm:  1.59 Cokats2

i

?hely Zoowm Matah File

Sample: 850-430H
Data file: 850~430H.RAW

Seq 2theta
33.132
44.978
52.410
55.489
66.150
77.299

YU W

Figura A1.3 - Curva de difracio de raio-X

de 4:30h.

d
3.1378
2.338¢9
2.0260
1.9218
1.6393
1.4325

x ! 2theta y !

rel. I
24.36
100.00
54.80
18.54
10.01
24.09

Clear Back.

Seq

L0 = Wi

Null

753. Linear

K a2 Peaks

Shoo.,

83.128>

Comp. Hfile -> M

3-Feb-1997 15:23:07

Ztheta
44,978
52.410
33.132
77.299
55.489
66.150

d
2.3389
2.0260
3.1378
1.4325
1.9218
1.6393

rel. I
100.00
54.80
24.36
24.09
18.54
10.01

para amostra n3o sinterizada com tempo de moagem
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830~
&5

3 359260 tm:

1.58 CoKal*2

{ 2.000

5-8565 D Si

“hely Zoown

Sample: 850-6H

Data

Seq

B W N

file: 850-

2theta
33,135
44,973
52.408
55.529

LIOND S4n

x

Silicon syn NR

Match File

6H.RAW

d
3.1376
2.3392
2.0261
1.9205

rel. I
28.38
100.00
58.71
13.66

Clear Back.

! 2theta y !

Null

Seq

BN

8@1.

K ad

Linean

Peaks Swoo,

Comp. Hfile

3-Feb-1997 15:32:15

2theta
44.973
52.408
33.135
55.529

d
2.3392
2.0261
3.1376
1.9205

rel. 1
100.00
o< e i
28.38
13.66

63.966>

-} P

Figura A1.4 - Curva de difragdo de raio-X para amostra nio sinterizada com tempo de moagem

de 6:00h.
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8@6-8H
sg? 3.9269 tes:

1.50 CoKal+2

{ 2.130

&~k O

™.
verso * e

Ieron

x ! 2theta y !

5-8565 D Si Silicon sun NR

?hely Zoowm Hatch File

Sample: 800-8H

Data

Seq

(o) S I NP S I

file: 800-

2theta
33..4:23
44.973
52.432
55.514
66.183
T17..322

BH-RAW

d
3.1386
2.3392
2.0252
1.9210
1.6386
1.4321

rel. I
31.867
100.00
56.98
12472
8.58
30,57

=)

Cleay Back. Null

e wN

721.

K a2

Lineap

Peaks Swoo.

83.128>

Comp. Hiile -2 M

3-Feb~-1997 15:37:34

2theta
44.973
52.432
33.123
77.322
55.514
66.183

d
2.3392
2.0252
3.1386
1.4321
1.9210
1.6386

rel. I
100.00
56.98
31.67
30.57
1272
8.58

=)

Figura A1.5 - Curva de difragio de raio-X para amostra nio sinterizada com tempo de moagem

de 8:00h.
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BaE~-10 l
¢ 55" 5.3269 tm! 1.58 CoKal2

€ 2.080 x ! 2theta y ! 782. Linear 83.128>

G~-@69¢

e

5-8565 D Si Silicon syn NR

2hely Zoow Mateh File Clear Back. Null K a2 Peaks Swoo. Comp. HFile -2 M
Sample: 800~10H 3-Feb-1997 16:38:37
Data file: 800-10H.RAW
Seq 2theta d rel. I Seq 2theta d rel. I
1 S22 3.1387 27.41 2 44.959 2.3398 100.00
2 44.859 2.3398 100.00 3 B2.411 2.0260 66.67
3 52.411 2.0260 66.67 1. 333122 3.1387 2781
4 55,507 1.9212 15.73 6 177.300 1.4324 26.64
5 66.185 1.6386 11.53 4 55.507 1.9212 18,973
6 77.300 1.4324 26.64 5 66.185 1.6386 11.53

Figura A1.6 - Curva de difragdo de raio-X para amostra ndo sinterizada com tempo de moagem
de 10:00h.
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T T T T T T T Tt T

T
is: 8.8260 tn! 1.58 CoRalt2

;

1 e LL

423. Linear 112.328)

L L

{ 2.0080 x ! 2theta y !
88-3931 Q AlISFeSi Aluminum Ivon Silicide
?hely Zoom HMatech File Clear Back. NMull K a2 Peaks Swoo. Comp. HWfile -> P
Sample: IT ({:30h) 11-Apr-1997 12:58:48
Data file: IT.RAW
Seq 2theta d rel. I Seq 2theta d rel. I
19.809 5.2013 4.62 4 44.892 2.3432 100.00
24.041 4.2958 4.17 6 52,327 2.0290 49.63
33.0581 3.1453 16.99 11 94.094 1.2223 24.59
44.892 2.3432 100.00 10 TT.205 1.4339 21.91

33.051 3.1453 16.99
99.785 1.1697 9.24
55.431 1.9236 9.24
54.733 1.9462 8.35
48.332 2.1854 5.66
66.071 1.6411 581
19.809 5.2013 4.62
24.041 4.2958 4.17

48.332 2.1854 5.66 2
52.327 2.0290 49.63
54.733 1.9462 8.35
55.431 1.9236 9.24
66.071 1.6411 5.51
10 77205 1.4339 21.91
11 94.094 1.2223 24.59
12 99.785 1.1697 9.24

=)

WO O WA

| ot
NRPROUOSON W

Figura A1.7 - Curva de difragdo de raio-X para amostra sinterizada com tempo de moagem de

1:30h.
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-r T T T T T T ' ]

¥£! 2.8268 tm® 1.5 CoKail+2

A Ll [T

{ 2.000 x ! 2theta y ! 424. Linear 114.328>

LLl

28-0831 Q ﬂlSFéSi Aluminum Iron Silicide

?7help Zoowm Match File CGlear Back, NMull K a2 Peaks Swmoo. Comp., MHFile -> P

4

Sample: XII ' 200+ 11-Apr-1997 12:52:57

Data file: XII.RAW

Seq 2theta d rel. I Seq 2theta d rel. I
1 19.751 5.2163 12.89 5 44.922 2.3417 100.00
2 24.085 4.2880 7.19 T 824356 2.0279 47.22
3 33.087 3.1420 17.50 12 94.104 1.2222 25317
4 33.590 3.0962 6.92 ? 11 77222 1.4337 19.54
5 44.922 2.3417 100.00 3 33.087 3.1420 1750
6 48.337 2.1852 6.92 1 19.751 5.2163 12.89
1 52:3586 2.0279 47.22 13 99.753 1.1700 11.67
8 54.764 1.9452 11.26 8 54.764 1.9452 11.26
9 55.456 1.9228 7.87 2 9 b55.456 1.9228 7.87 2
10 66.183 1.6386 4.88 2 24.085 4.2880 7.19
11 77,222 1.4337 19.54 6 48.337 2.1852 6.92
12 94.104 1.2222 25.37 4 33.590 3.0962 6.82 ¢
13 99.753 1.1700 11.67 10 66.183 1.6386 4,88

Figura A1.8 - Curva de difragdo de raio-X para amostra sinterizada com tempo de moagem de
3:00h. '
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T T T T T T

gs: @.08260 tm: 1.58 CoKal+2

{ 2.0608 x ! 2theta y ! 636. Linear 114.328>
2hely Zoow Match File Clear Back. Null K a2 Peaks Swoo, Cowmp. Wfile -> P
Sample: M (4:%20 h) 11-Apr-1997 12:11:27

Data file: M.RAW

Seq 2theta d rel. I Seq 2theta d ml, I
1 33.052 3.1452 24.88 44.881 2.3437 100.00
2 44.881 2.3437 100.00 52.324 2.0291 60.12
3 B52.324 2.0291 60.12 33.052 3.1452 24.88
4 55.457 1.9228 12.52 94.102 1.2223 24.42
5 66.194 1.6384 757 77.214 1.4338 22.41
6 77.214 1.4338 22.41 55.457 1.9228 1252
7 94.102 1.2223 24.42 99.723 1.1703 10.36
8 99.723 1.1703 10.36 66.194 1.6384 757
9 107.620 1.1085 4.64 107.620 1.1085 4.64

)

=)
WU~ WM

Figura A1.9 - Curva de difragio de raio-X para amostra sinterizada com tempo de moagem de
4:30h.
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T T T Y T T T T L L

gs: B.9260 ta: 1.58 CoKalt+2

e Ll l i Ll

x ' 2theta y ! 421. Lineap 114.328>

{ 2.182

-

20-8831 Q2 Al3FeSi Aluninum Ivon Siligide

?help Zoowm Match File Clear Back, Null K a2 Peaks Swoo. Comp, HWfile -2 P

Sample: 0 (6:00 11-Apr-1997 12:45:42

Data file: O.RAW

Seq 2theta d rel. I Seqg 2theta d rel. I
1 19.806 5.2020 11.74 4 44.984 2.3386 100.00
2 24.217 4.2651 6.43 6 b2.427 2.0254 49.86
3 33.160 3.1352 17.29 12 94.181 1.2215 22.57
4 44.984 2.3386 100.00 10 77.307 1.4323 21.28
5 48.436 2.1810 6.71 T 3 33.160 3.1352 17.29
6 52.427 2.0254 49.86 13 94.410 1.2192 15.14
7 54.866 1.9419 9.57 11 77.478 1.4297 32.57 2
8 55.528 1.9205 9.57 1 19.806 5.2020 11:71
9 66.219 1.6378 6.57 14 99.816 1.1695 11.14

55.528 1.9205 9.57
54.866 1.9419 9.57
48.436 2.1810 B.71

10 77.307 1.4323 21.29
11 77.478 1.4297 12.57
12 94.181 1.2215 22.57
13 94.410 1.2192 15.14 66.219 1.6378 6.57
14 99.816 1.1695 11.14 24.217 4.2651 6.43

Figura A1.10 - Curva de difracdo de raio-X para amostra sinterizada com tempo de moagem de
6:00h.
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NI
55 B,0260 tm:

1.58 CoKait2

4 2.880 x ! 2theta y

£ i < i 1 L) L LAY,

20-8831 2 AISFeSi Aluwinum Ivon Silicide

?help Zoom Match File Clear Back.

Sample: NI ' %00
Data file: NI.RAW
Seq 2theta d rel. I
1 19.702 5.2292 9.06
2 24.041 4.2958 7.19
3 33.060 3.1445 17.19
4 33,739 3.0830 6.25
5 44.900 2.3428 100.00
6 48.374 2.1836 112
7 52.348 2.0282 50.78
8 54.801 1.9440 12.50
9 55.484 1.921¢9 8.59
10 66.183 1.6386 6.72
11 77.233 1.4335 24.53
12 91.750 1.2463 6.41
13 94.132 1.2220 23.44
14 99.786 1.1697 9.84

Null

Seq

10
12
4

416.

K a2

Peaks Swoo.

Comp. Hfile

11-Apr-1997 12:40:40

2theta
44.900
52.348
77.233
94,132
33.060
54.801
89.786
19.702
55.484
48.374
24.041
66.183
91.750
33.739

d
2.3428
2.0282
1.4335
1.2220
3.1445
1.9440
1.1697
5.2292
1.9219
2.1836
4.2958
1.6386
1.2463
3.0830

rel, I
100.00
50.78
24.53
23.44
17.19
12.50
9.84
9.06
8.59
7.19
T 18
6.72
6.41
§.25

114.328>

..} P

Figura A1.11 - Curva de difragio de raio-X para amostra sinterizada com tempo de moagem de

8:00h.
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T ™ T T T T T T

!s! 0.8260 tm: 1.5@ CoRait+2

1 l_J.._ L = "
{ 2.528 x ' 2theta y ! 419. Linear

1 b =l aree

20-8831 Q A15FeSi Aluminuw Iven Silioide

help Zoom Match File Clear Back. Null K a2 Peaks Swoo. Cowp. Hfile -2 P

Sample: Y ({0:00} 11-Apr-1997 12:35:26
Data file: Y.RAW
Seq 2theta d rel. I Seq 2theta d rel. 1
1 19.771 5.2111 14,42 5 44,949 2.3404 100.00
2 24.108 4.2841 13.48 7 52.397 2.0265 46.81
3 33.118 3.1391 27.66 11 77.265 1.4330 38.30
4 33.761 3.0810 9.93 12 94.123 1.2221 32.39
5 44.949 2.3404 100.00 3 33.118 3.1391 27.66
6 48.504 2.1781 8.98 13 94.385 1.2195 23.40
T 52397 2.0265 46.81 8 54.839 1.9428 14.89
8 54.839 1.9428 14.89 1 19771 Lo 2t 4 s 14.42
9 55.443 1.9232 13.24 2 24.108 4.2841 13.48
10 66.230 1.6376 9.22 9 55.443 1.8232 13.24
11 77265 1.4330 38.30 14 ©9.753 1.1700 12.29
12 94.123 1.2221 32.39 15 107.651 1.1083 10.64
13 94.385 1.2195 23.40 4 33.761 3.0810 9.93
14 99.753 1.1700 12.29 10 66.230 1.6376 go22
15 ‘107651 1.1083 10.64 6 48.504 2.1781 8.98

Figura A1.12 - Curva de difrago de raio-X para amostra sinterizada com tempo de moagem de

10:00h.



o L} L] L L] T T T

sﬂ% 9.8260 tm: 1.58 CoKalt2

{ 2.000 x ! 2theta y ! 472. Linear 114.1383

. ia®on

L

28-9831 Q Al5FeSi Aluminum Ivon Silicide

2help Zoom Match File Clear Back. NMull K a2 Peaks Swoo. Comp. Hfile -2 P

Sample: =M1 (42:00 k) 11-Apr-1997 12:29:17
Data file: -M1.RAW
Seq 2theta d rel. I Seq 2theta d rel. I
1 18.749 5.2169 18.20 4 44.911 2.3422 100.00
2 24.136 4.2792 9.91 6 52.353 2.0281 55,13
3 33.112 3.1397 24.89 10 77.220 1.4337 32.82
4 44.911 2.3422 100.00 11 954.088 1.2224 27.09
5 48.372 2.1837 11.01 3 33.112 3.1397 24.89
6 52.353 2.0281 55.73 1 19.749 5.2169 15.20
7 54.812 1.9436 14.76 7 54.812 1.9436 14.76
8 55.516 1.9209 13.00 8 55.516 1.9209 13.00
9 66.255 1.6370 9.25 12 99.703 1.1704 11.45
10 77.220 1.4337 32.82 5 48.372 2.1837 11.01
11 94.088 1.2224 27.09 2 24.136 4.2792 2.1
12 99.703 1.1704 11.45 8 ©6.255 1.6370 9.25

Figura A1.13 - Curva de difragdo de raio-X para amostra sinterizada com tempo de moagem de
12:00h.
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ANEXO 2

DISTRIBUICAO GRANULOMETRICA

O equipamento utilizado para a andlise da distribuicio das particulas fot o
MALVERN 2600, que mede particulas na faixa de 1 a 1800 um. O pnncipio de
funcionamento ¢ o da difracao através de ratos “laser”.

Pelo uso de pilhas galvanicas e técnicas de medida, o instrumento utilizado
para medir a distribuicao de tamanho de particulas pelo peso de:

- solidos em gas ou suspensao de liquidos.

- goticulas de liquidos em gas ou outros liquidos imiscivers.

- bolhas de gas em liquidos.

O instrumento usa o prncipio da difracio de Fraunhofer, a partir das
particulas como um meio de medida. Um transmissor de “raio laser” de baixa poténcia
produz um feixe de luz monocromatico e paralelo, que ¢ organizado para iluminar as
particulas, usando uma amostra de célula aproprada ou técnica de medida. O raio de
luz ¢ difratado pelas particulas luminadas, para formecer um padrio de difracao
estacionario a respeito do movimento da particula. Como as particulas entram e detxam
a area luminada, o modelo de difracio desenvolve-se sempre refletindo o tamanho de
distnibuicdo instantanea nessa area. Assim, pela integracao de um periodo conveniente e
um fluxo continuo de particulas através da area fluminada, uma representativa amostra
de massa de particulas pode contribuir para a medida final do modelo de difracio.

Uma sérnie de Founer transforma lentes focalizando o modelo de difracao para
um detetor fotoelétnico, o qual produz um sinal proporcional a intensidade de luz
recebida. Este detetor € interfaciado diretamente para um computador de mesa
permitindo-o ler o modelo de difragao e realizar a integracio necessana.

Tendo medido um modelo de difragao, o computador usa o método de analise
dos quadrados nao lineares para encontrar a medida de distribuicao, a qual formece o

modelo ajustado de difracio. A medida de distribuicio pode ser analiticamente
produzida pelo conhecido modelo de dots parametros Rosin Rammler, Log Normal ou
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Normal ou pode ser obtida por um modelo independente significando abaixo do uso
controlado.

Os resultados da analise, a medida da distribuicio da amostra pelo peso, pode
ser mostrado graficamente, na tela VDU do computador ou impressa como uma copia
resultante em uma mesma impressora.

Estas medidas de distribuicio, ou os dois parametros da distribuicao modelada
podem ser manipuladas pelo usuario para obter didmetros derivados utess, como
Saunter Mean Diameter, Weight Median Diameter, etc. O uso de BASIC no
computador para a aplicacio do software permite a0 usuano entrar com comandos
exatos para o software para permitir que a maquina calcule esses diametros,
automaticamente. Pelo mesmo processo, o usuanio pode também modificar o
programa para fomecer o teste do resultado, permitindo o processo rotineiro e a
amostra testada pelo bastio em meio habil.

O medidor de particula MALVERN 2600 (figura A2.1) esta designado por ser
um abrangente e ampliado instrumento para solucionar a necessidade de todos os
usuanios. Isto tem envolvido, adicionando alguns sofisticados artigos para o
instrumento para o uso do pento, requerendo uma compreensao cuidadosa dos
principios subjacentes para usar corretamente. Entretanto, esta também envolvido,
fazendo o uso rotineiro do nstrumento tao simples quanto possivel para permitir o

bastdo meio habil a realizar funcoes sem supervisao.



A imensidade de cada elements detecior e
o semaatirio da intensidade das particulas
de wm dado tamanhe.
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Anel Detector

As particulas A e B sio do mesme tamanho
e portanto seus ingulos de difragdo sio iginais.,

Anel Detector

e

Figura A2.1 - Principio de Funcionamento do Equipamento Malvern 2600
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