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RESUMO

A garantia da integridade estrutural dos equipamentos na induUstria passa
necessariamente pela determinagdo das condicdes dos materiais e de suas
propriedades mecanicas. Hoje em dia exigem-se materiais com propriedades
especificas que deixam de ser atendidas pelo uso isolado das ligas metalicas,
ceramicas e poliméricas. Temos como exemplo casos como os da industria edlica,
aeronautica, nautica e de transporte que, necessitam de materiais com baixa
densidade, resistentes a corrosao, resistentes ao impacto e rigido. Nesta linha de
pensamento, cada vez mais pesquisadores estao investindo tempo e tecnologia em
busca de matérias compdsitos que garantam uma distribuicdo homogénea de fases
no seu reforco. A Metalurgia do P6 (MP) vem se destacando na promocao de uma
melhor distribuicdo do reforco na matriz em relacdo ao processo convencional de
fundicdo, obtendo-se entdo materiais com melhores propriedades mecanicas,
dureza e resisténcia ao desgaste. O objetivo principal desse trabalho é produzir
compositos de matriz de liga de aluminio AA 2124, reforcado por nitreto de silicio
(SizNy), utilizando o processo de metalurgia do pé (MP) e técnica de moagem de alta
energia. Para tanto utilizou-se a caracterizacdo por microscopia Otica (MO),
microscopia eletrbnica de varredura (MEV), difracdo de raios X (DRX),
espectroscopia por dispersédo de energia (EDS), difracdo a laser para avaliar e
comparar as caracteristicas de cada compdsito, além de verificar as propriedades
mecanicas inerentes. Os resultados de dureza apresentaram-se linearmente

crescentes com o aumento da fracédo de reforco na matriz.

Palavras-chave: Compoésito de matriz metélica de liga de aluminio (CMM),
Metalurgia do P6 (MP), Moagem de Alta Energia (MAE), Nitreto de Silicio (Si3Ny).



ABSTRACT

The warranty on the structural integrity of the equipment in the industry goes
necessarily through determination of the conditions of the materials and their
mechanical properties. Nowadays require up materials with specific properties that
are no longer attended by the use of isolated metal alloys, ceramics and polymer. We
have as examples cases like wind industry, aerospace, marine and transportation,
require materials with low density, corrosion resistant, impact resistant and rigid. In
this line of thinking, researchers are increasingly investing time and technology in
search of composite materials that ensure a homogeneous distribution of phases in
their reinforcement. The Powder Metallurgy (PM) has been outstanding in promoting
a better distribution of the reinforcement in the matrix compared to conventional
casting process, thus producing materials with improved mechanical properties,
hardness and wear resistance. The main objective of this work is to produce matrix
composites AA 2124 aluminum alloy reinforced by silicon nitride (SisNg), using the
process of powder metallurgy (PM) technique and high energy milling. For this we
used the characterization by optical microscopy (OM), scanning electron microscopy
(SEM), X-ray diffraction (XRD), energy dispersive spectroscopy (EDS), laser
diffraction to evaluate and comparing the characteristics of each composite, in
addition to verifying the inherent mechanical properties. The hardness results
showed linearly increasing with the increase of the fraction of reinforcement in the

matrix.

Keywords: Metal matrix composite aluminum alloy (CMM), Powder Metallurgy (PM),
High energy Milling (HEM), Silicon Nitride (SizNg).
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1 INTRODUCAO

As varias aplicacdes tecnoldgicas e os desafios propostos na atualidade
exigem cada vez mais a utilizagdo de novos metais fornecidos para montagem
estrutural que combinem propriedades para suportar altas cargas, altos esforcgos,
baixa densidade e que possuam processamentos compativeis aos processos e
materiais convencionais. Essas propriedades ndo sdo encontradas em polimeros,
ceramicas e metais. Desenvolver um novo material que redna todas essas
caracteristicas pode ndo ser a melhor opcdo. Ao invés disso, modifica-se um
material ja existente, através da incorporacao de outro componente. Neste contexto,
0S materiais compoésitos combinam propriedades mecanicas de dois ou mais
componentes a fim de se obter um novo produto com as melhores propriedades de
cada componente.

A Metalurgia do P6 (MP) € hoje um dos caminhos mais procurados para se
obter um material composto, por possibilitar a obtencdo de pecas metélicas de
pequenos e médio porte, design complexo, como componentes da industria
automobilistica, relojoeira, edlica, aeronautica e naval. Este processo consiste na
obtencdo de pecas e materiais a partir de constituintes na forma de pé, obtidos por
processos diversos (atomizacdo, trituracdo, usinagem e atc.), em seguida
misturados e homogeneizados, para que ocorram as reacdes quimicas necessarias
a base; tratamento mecéanico (compactacdo), e tratamento térmico (sinterizagao).
AplOs esses processos, tem-se um material semiacabado com boa tolerancia
dimensional. Podendo ser feito acabamento superficial para ajuste do dimensional.

Neste trabalho de pesquisa preparou-se compdsitos de matriz metalica da liga
de aluminio AA 2124, com a incorporagdo de refor¢os particulados de Nitreto de
Silicio (SisN4) na fracdo massica de 5, 10, 15 e 20% em peso de cada reforco
através da técnica de moagem de alta energia (MAE) utilizando-se um moinho
vibratério do tipo SPEX, seguido de compactacdo uniaxial a frio e sinterizacdo a
vacuo. Os poOs dos compasitos foram caracterizados por difragdo de raio-X (DRX) e
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) equipado com Espectroscopia de

Energia Dispersiva de Raios-X (EDS).



1.1 Justificativa

Os desafios propostos na atualidade exigem cada vez mais a aplicacdo de
novos materiais fornecidos para montagem estrutural, isso faz com que seja
amplificado o estudo para criacdo de novos compdsitos que combinem propriedades
gue ndo sao encontrados em materiais isolados e, que supram as demandas do

mercado global.

1.2 Objetivos

1.2.1. Objetivo Geral

Este trabalho tem como proposta a producéo e caracterizacdo de compositos
de matriz de liga aluminio AA 2124 com adicéo de reforcos particulados de nitreto de
silicio (SisN4) em diferentes proporcdes, utilizando a técnicas de metalurgia do pé
(MP), moagem de alta energia (MAE) e compactagdo uniaxial a frio seguida de

sinterizacao.

1.2.2. Objetivos Especificos

» Verificar a melhora das propriedades mecéanicas da liga de aluminio AA 2124
com reforco de nitreto de silicio (SisN4) em diferentes concentracfes de

massas e em diferentes tempos de moagem.

» Caracterizar as estruturas por difracdo de raio-X (DRX), a microestrutura dos
pos processados por moagem de alta energia (MAE) por Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia Dispersiva de
Raios-X (EDS) e granulometria de Espalhamento de Laser, as microestruturas
dos compésitos sinterizados por Microscopia Otica (MO) e Microscopia
Eletrbnica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia Despersiva de

Raios-X (EDS) e a dureza Vickers (HV) como propriedade mecanica.



2. ESTADO GERAL DA ARTE

2.1. Compositos

Na engenharia definimos os materiais solidos em trés classificacdes bésicas:
metais, ceramicos e polimeros. Um material pode ser classificado ainda em apenas
um grupo ou possuir caracteristicas de um ou mais grupos. As propriedades desses
materiais sdo classificadas em seis: mecéanicas, elétricas, Oticas, magnéticas,
térmicas e deteriorativa. Os compdsitos sdo materiais projetados de modo a
conjugar caracteristicas de outros dois ou mais materiais (SOUSA, 2012). Os
Compositos apresentam no minimo duas fases distintas e com uma interface de
separacao entre elas (CHAWLA, 1987). Segundo CLYNE (1993), os constituintes
dos compdsitos séo diferentes no aspecto quimico e ndo sao solluveis entre si.

A madeira € um material compdsito natural, em que a matriz e o refor¢co séao
poliméricos. O concreto € outro compaosito comum. Neste caso, tanto a matriz como
o refor¢co é constituido de 60 a 80% em volume de um agregado fino e de um
agregado grosso (areia e pedregulho, respectivamente), podendo ou nédo ser
reforcado com barras de aco.

Compositos, ao contrario do que se imagina, remota a antiguidade, ao
periodo Neolitico, quando os tijolos eram fabricados com barro e palha (2500 anos
AC), os sarcofagos eram fabricados com madeira aglomerada (1500 anos AC) e os
arcos eram verdadeiras estruturas compasitas laminadas, constituidas por madeira e
outros materiais como pele, osso, chifre e tendées (800 anos AC). Mas a grande
expansdo no desenvolvimento e no uso dos materiais compdsitos teve inicio na
década de 70 (PADILHA, 2000).

O Composito com reforco de fibra de vidro foi o primeiro estudo sobre essa
classe de material a ser desenvolvido (em meados do século XVIII). Apdés a 22
Guerra Mundial novos estudos foram desenvolvidos visando aplicagfes elétricas em
altas temperaturas. Vinte anos depois, comecaram a ser produzidas os reforcos de
fiboras avancadas: fibras de boro (final da década de 1950) e Carbono (final da
década de 1960). O fim da Guerra Fria, no final da década de 80, trouxe uma
reducdo na pesquisa e desenvolvimento de materiais compdsitos para a area militar
(LIMA, 2008).



Foi verdadeiramente tdo longa como fascinante a caminhada efetuada pelo
Homem, desde os longinquos tempos em que comegou a utilizar os recursos
materiais naturais entdo disponiveis (rochas, madeira, peles e 0ssos), até aos dias
de hoje, em que sédo desenvolvidos materiais do mais elevado desempenho,
nomeadamente tipos especiais de aco, compdsitos e ceramicos e, mais
recentemente, os nano materiais. A Figura 2.1 mostra uma representacao da
impotante trajetoria dos materiais compaositos frente a outros materias como metais e

ceramicas (DEMAR-USP, 2012).
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Figura 2.1 — Representacao criada originalmente pelo Prof. Michael Ashby em seu livro Materials

Selection in Mechanical Design.

Podemos classificar os compadsitos quanto ao tipo de matriz e quanto ao tipo
de reforgo. A matriz é a fase mais abundante e ductil, sendo capaz de absorver
impactos com amortecimento. O refor¢co é a fase em menor quantidade encontrada
em um compoésito e responde pela promocéo de caracteristicas adicionais a matriz,
como o aumento de resisténcia mecanica ou resisténcia térmica (MOURA, 2013;
YOSHIMURA,1994)



Na classificagcéo pelo tipo de matriz temos:

» Compdsitos de matriz metalica (CMM)
* Compositos de matriz ceramica (CMC)

» Compdsitos de matriz polimérica (CMP)

Nas décadas de 70 e 800s compositos mais estudados foram os de matriz
polimérica. Com o tempo esses estudos evoluiram para utilizacdo de matriz metélica
e ceramica. Pesquisas tém aumentado nessas areas.

Os Compoésitos de Matriz Metalica (CMM) reforcados por particulas vem
sendo recentemente estudados nos ultimos 10 anos, produzidos por metalurgia
convencional, resultam em materiais com maiores modulos de elasticidade, maiores
limites de resisténcia e melhores resisténcias a fadiga e ao desgaste. Em certos
casos esses CMM'’'s perdem algumas de suas propriedades como tenacidade e

resisténcia a corrosdo (RACK, 1990).

2.1.1. Compdsitos de matriz metalica (CMM)

Como o nome indica, para os compositos de matriz metalica (CMM), a matriz
€ um metal ductil. Estes materiais podem ser utilizados a temperaturas de servico
mais altas do que os seus homélogos de metais basicos, além disso, o refor¢o pode
melhorar a rigidez especifica, resisténcia especifica, resisténcia a abraséao,
resisténcia a deformacdo, a condutividade térmica e estabilidade dimensional.
Algumas das vantagens destes materiais incluem temperaturas mais elevadas de
uso, nado inflamabilidade, e maior resisténcia a degradacao pelos fluidos organicos.

O Compdsito de matriz metalica combinam conformabilidade e ductilidade da
matriz com resisténcia ao desgaste e estabilidade térmica devido ao reforco (CLINE-
1993). Nas matrizes metalicas, procura-se por materiais leves quando comparados
aos materiais produzidos por processos convencionais. A leveza do material é um
ganho primordial nas inddstrias aeronauticas, reduzindo o peso das aeronaves,
influenciando diretamente no consumo de combustivel. A reducdo no consumo de
combustivel pode ser sentida também em empresas do ramo automobilisticos com a

producdo de carros mais leves com motores mais potentes. Na area edlica, os



compositos de matrizes metdlicas sdo bastante utilizadas em estrutura de
componentes de aerogeradores e base para as pas edlicas. Aplicagbes estruturais
incluem ligas de aluminio avancadas de compadsitos de matrizes metalicas, fibras de
boro sdo usados como reforco para o Space Shuttle Orbiter, grafite e fibras
continuas para o telescépio Hubble.

A ideia basica dos CMM €& combinar a excelente ductilidade e
conformabilidade da matriz metalica com a elevada resisténcia dos materiais de
reforco, seja para promover maior dureza as estruturas metalicas, ou para conferir
leveza as estruturas utilizadas nas industrias. (MISHRA et al, 1999)

A figura 2.2 ilustra os trés tipos mais comuns de reforcos em compdsitos de

matriz metélica: fibras longas, Whiskers e particulas.

Figura 2.2 — llustracdes de compdsitos de matriz metalica e tipos de reforgos: Fibras Longas, Wiskers
e Particulas (CALLISTER, 2006).

As superligas, bem como ligas de aluminio, magnésio, titanio e cobre, sdo
empregadas como materiais de matriz. O refor¢co pode ter a forma de particulas,
tanto fibras continuas e descontinuas, e Whiskers; concentracbes variam
normalmente entre 10 e 60 % em volume. Incluem materiais de fibras continuas de
carbono, carboneto de silicio, boro, 6xido de aluminio, e os metais refractarios. Por
outro lado, os refor¢cos descontinuos consistem essencialmente de carboneto de
silicio, fibras cortadas de aluminio e 6xido de carbono, e as particulas de carboneto
de silicio e 6xido de aluminio. Na Tabela 2.1 sdo apresentadas as propriedades de
algumas matrizes de metal, continua e alinhado de compdsitos reforcados com

fibras.



Algumas combinagbes de matriz-reforco sdo altamente reativos a
temperaturas elevadas. Por conseguinte, a degradacdo do composto pode ser
causada por um processamento a alta temperatura ou por sujeicdo da CMM a
temperaturas elevadas durante o servico. Este problema é habitualmente resolvido,
quer por aplicagdo de um revestimento superficial de prote¢cdo do reforco ou por
modificacdo da composic¢do da liga de matriz.

Tabela 2.1 - Propriedades de varios compadsitos de matriz metalica reforcada com

fibras continuas e alinhadas

Fibras Matriz Cor'!centragéo da Densidade Médulo.de n.alasticidade Resist_énci.a a Tragdo
Fibra (vol %) (gfcm3] Longitudinal (GPa) Longitudinal (MPa)
Carbono 6061 Al 41 244 320 620
Boro 6061 Al 48 - 207 1515
SIC 6061 Al 50 293 230 1480
Alumina 380.0 Al 24 - 120 340
Carboneto AZ31 Mg 38 1.83 300 510
BorSiC Ti 45 3.68 220 1270

Fonte: Adaptado de J.W.Weeton, DM Peters, e K.L. Thomas, Engineers’'s Guide to Composite
Materials, ASM International, Materials Park, OH, 1987.

Normalmente, o processamento de CMMs envolve pelo menos dois passos: a
consolidacgéo (introducéo de refor¢co dentro da matriz), seguido por uma operacao de
moldagem. Uma série de técnicas de consolidacdo estdo disponiveis, alguns dos
quais sao relativamente sofisticado; CMMs com reforcos de fibras descontinuas séo
passiveis de modelacdo pelas operacbes padrdao de formacdo metal (forjamento |,
extrusdo, laminagem e etc.).

Os compdsitos de matriz metalica de aluminio apresentam um campo vasto
de desafios e oportunidades (MATAIX-1999).



2.1.2. Compésitos de matriz ceramica (CMC)

Os compdsitos de matriz ceramica sdo os mais utilizados pelo homem desde
nossos primordios. Eles sdo escolhidos por possuirem uma baixa densidade e
resisténcia elevada a altas temperaturas. Os CMC’s podem operar em atmosferas
corrosivas, resistentes a erosdo e quimicamente inertes (CHAWLA, 1993), o que
conduz devido a essas caracteristicas a se sobressairem as ceramicas comuns.

Os compoésitos de matriz ceramica possuem técnicas de processamento
similar as utilizadas na producdo de compdésito de matriz metalica, com algumas
etapas especificas como impregnacdo de carbono a alta pressao, pultrusdo (fibras
sao envolvidas por carboneto de silicio fundido), oxidacdo direcionada e infiltracédo
quimica de vapor.

Os CMC’'s de reforcos continuos sdo muito utilizados na industria
aeroespacial, automobilisticas e edlicas, como por exemplo, na fabricacdo de
isolamentos. J4 os CMC'’s de reforcos descontinuos séao utilizados em especial em

ferramentas de cortes para usinagem e em outros componentes elétricos.

2.1.3. Compdsitos de matriz polimérica (CMP)

Os compaositos de matriz polimérica sdo 0s que possuem 0 maior campo de
aplicacdoes podendo apresentar uma boa resisténcia mecéanica dependendo do tipo
de reforco utilizado (MORO, 2007). As matrizes para esse compésito sdo
classificadas em dois tipos: termoplasticas e termoendureciveis. Esse tipo de Matriz
€ a que possui a mais baixa densidade e apresenta a maior facilidade de

processamento.

Os refor¢os mais utilizados nos CMP’s séo:

* Fibra de vidro;
o Boa relacédo resisténcia X preco.
o Utilizada em cascos de navios; hélices de barcos; componentes para

indUstria naval; automotiva e aerondautica; pranchas de surfe.



* Fibras de carbono, para 80 a 95% na concentracdo de carbono e assim
designada; para 99% de carbono é chamada fibra de grafite;
o Possui propriedades refratarias, boa resisténcia fisica e quimica
mesmo em altas temperaturas.

o Utilizada na industria aeronautica, automotiva e aeroespacial.

» Fibras de aramida: produzidas a partir de poliamidas aromaticas;
o0 Boa resisténcia quimica e mecanica,
o Boarelacéo rigidez X peso;

0 Baixo peso especifico; designacdo comercial de kevlar.

* Fibra de boro que séo utilizadas em aplicagcdes de alto desempenho da
indUstria aerondutica;
o Possui modulo de elasticidade superior a fibra de vidro em cerca de
cinco vezes;
o Possui peso maior;

o Utilizadas também em matriz metélica e sdo relativamente caras.

* Fibras de menor exigéncia de projeto: amianto, sisal, poliamida e poliéster
(MORO, 2007; MOURA, 2013).

Devido a possibilidade de combinacdo de caracteristicas de diferentes
materiais, os compositos tém sido alvo de intensas investigagbes nos ultimos 10
anos, e mais recentemente, os CMM'’s reforcados por particulas, produzidas por
metalurgia convencional, com maiores limites de resisténcia e modulo de
elasticidade, melhores resisténcias a fadiga e desgaste, mesmo perdendo algumas

propriedades importantes, como resisténcia a corrosao e tenacidade (RACK, 1990).
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Os Compdsitos, em sua grande maioria, podem explicar suas propriedades
através da lei das misturas ou regra de fases, em funcédo do conteudo do reforco e
das propriedades de ambos os constituintes. Em condicOes ideais, materiais
composito exigem um limite superior de propriedades mecénicas e fisicas definidas
pela equacéo a seguir (L. FROYEN; B. VERDLINDEN, 1994).

Pc = PmVm + PV,

Onde:
P = Propriedades
V = Fracao de Volume

E ¢, m e r indicam respectivamente material compadsito, matriz e reforco.

O Coeficiente de expansao térmica (CTE ou a;) pode ser calculado
aproximadamente pela seguindo a regra da mistura abaixo (L. FROYEN, B.
VERDLINDEN, 1994):

o = a, V. K, +a. V. K
© Vi K+ VK

Onde:

K = Condutividade térmica
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Figura 2.3 — Relacéo entre coeficiente de expanséo térmica e volume de reforco (Adaptado de L.
FROYEN, B. VERDLINDEN, 1994).

2.2. Ligas de Aluminio

O aluminio € um elemento quimico de simbolo Al de namero atémico 13
(treze prétons e treze elétrons) com massa atdbmica 27 uma. Apesar de ser o terceiro
elemento mais abundante na crosta terrestre, sendo soélido na temperatura
ambiente, € o metal mais jovem usado em escala industrial. Mesmo utilizado
milénios antes de Cristo, o aluminio comecou a ser produzido comercialmente ha
cerca de 150 anos. Sua producéo atual supera a soma de todos os outros metais
nao ferrosos. Esses dados ja mostram a importancia do aluminio para a nossa
sociedade. Antes de ser descoberto como metal isolado, o aluminio acompanhou a
evolucdo das civilizagdes. Sua cronologia mostra que, mesmo nas civilizacdes mais
antigas, o metal dava um tom de modernidade e sofisticagdo aos mais diferentes
artefatos.

Hoje, os Estados Unidos e o Canada sé&o os maiores produtores mundiais de

aluminio. Entretanto, nenhum deles possui jazidas de bauxita em seu territorio,
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dependendo exclusivamente da importagdo. O Brasil tem a terceira maior reserva do
minério no mundo, localizada na regido amazénica, perdendo apenas para Australia
e Guiné. Aléem da Amazonia, o aluminio pode ser encontrado no sudeste do Brasil,
na regido de Pocos de Caldas (MG) e Cataguases (MG). A bauxita € 0 minério mais
importante para a producdo de aluminio, contendo de 35% a 55% de 6xido de
aluminio (ABAL, 2013). A figura 2.4 mostra o minério de Bauxita ao lado de um

segmento de lingote de Aluminio apds transformacéo.

Figura 2.4 — Transformacéo da Bauxita, imagem a esquerda, em Aluminio, imagem a direita (Fonte:

http://www.infoescola.com/elementos-quimicos/aluminio/).

Em 1827, o aleméo Freidrich Wohler descreveu o processo de obtencdo de
aluminio em laboratorio, a partir da reacdo de potassio com cloreto de aluminio
anidro.

O aluminio impuro constitui cerca de 8% do solo da Terra, e se apresenta na
forma da criolita (fluoretos de aluminio de sédio), bauxita (hidréxidos de aluminio
com argila) ou ainda, granitos e outros sais silicatados e oxigenados. Praticamente
todo o aluminio produzido provém da propria bauxita, pois 0s outros minérios tornam
0 processo inviavel, seja pela escassez ou pela dificuldade de romper as ligacoes
guimicas, exigindo altas temperaturas.

Mesmo sendo a bauxita o minério mais facil para a obtencdo desse metal, o
processo de transformacdo exige muita energia, sendo a proporcédo 1:14 000, ou
seja, para cada 1 tonelada de aluminio extraido, necessita-se de 14 000 KW/h de
energia elétrica. Dai tira-se a necessidade urgente de reciclagem do aluminio ja
produzido, pois a demanda energética é 95% menor, além de que, para se

decompor na natureza, sao necessarios em torno de 400 anos.
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Um dos aspectos que tornam o aluminio tdo atraente é a facilidade de poder
se combinar com a maioria dos metais de engenharia, chamados de elementos de
liga, e formar as ligas de aluminio. Com essas combinacdes, é possivel obter
caracteristicas tecnolégicas ajustadas de acordo com a aplicacao do produto final.

Quando o aluminio se resfria e se solidifica, alguns dos constituintes da liga
podem ser retidos em solucéo sélida. Isto faz com que a estrutura atbmica do metal
se torne mais rigida. Os atomos podem ser visualizados como sendo arranjados em
uma rede cristalina regular formando moléculas de tamanhos diferentes daqueles do
elemento de liga principal. A principal funcdo das ligas de aluminio é aumentar a
resisténcia mecanica sem prejudicar as outras propriedades. Assim, novas ligas tém
sido desenvolvidas combinando as propriedades adequadas as aplicacdes
especificas (Associacao Brasileira do Aluminio, 2013).

O grande alcance das ligas de aluminio oferece a industria uma grande
variedade de combinacdes de resisténcia mecanica, resisténcia a corrosdo e ao
ataque de substancias quimicas, condutibilidade elétrica, usinabilidade, ductibilidade
e formabilidade. Além desses beneficios, a abaixa densidade do aluminio e suas
ligas, aproximadamente 35% da do ago e cerca de 30% da do cobre, com a
resisténcia de algumas de suas ligas serem superiores a resisténcia de agos
estruturais comuns, sao fatores impares para a escolha desse tipo de material. Um
dos exemplos é na industria téxtil, onde os sais incolores expelidos pelo aluminio
nao mancham ou descolorem produtos com 0s quais estdo em contato.

A funcao de cada elemento da liga se altera de acordo com a quantidade dos

elementos presentes na liga e com a sua interagdo com outros elementos entre:

a) Elementos que conferem a liga a sua caracteristica principal (resisténcia
mecanica, resisténcia a corrosao, fluidez no preenchimento de moldes, etc.);

b) Elementos que tem funcdo acessoria, como o controle de microestrutura, de
impurezas e tracos que prejudicam a fabricagcédo ou a aplicacédo do produto, os

quais devem ser controlados no seu teor maximo.

Segundo SOUSA (2012), algumas ligas de aluminio podem apresentar um
aumento em sua resisténcia através de tratamento térmico. Sabe-se de ligas de
aluminio que possuem resisténcia a tracdo de aproximadamente 700 MPA. O

aluminio e suas ligas perdem parte de sua resisténcia quando submetidas a
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elevadas temperaturas. No entanto, as ligas de aluminio submetidas a temperaturas
abaixo de zero, aumentam sua resisténcia sem perder ductilidade. Exemplo dessa
altima situacdo sédo as aplicacdes dos aluminios em temperaturas abaixo de zero
como em cascos de aeronaves.

A descoberta do “envelhecimento”, das ligas que contém magnésio e silicio
conduziu ao desenvolvimento das principais ligas estruturais utilizadas hoje na
engenharia. Este foi um trabalho pioneiro no campo das ligas de aluminio-magnésio,
amplamente utilizadas atualmente na industria naval. Outro importante emprego do
aluminio é sua utlizacdo nas ligas de fundicdo, que permitem um maior
aproveitamento das sucatas de avides (Associacdo Brasileira do Aluminio, 2013).

As ligas de aluminio cujo aumento de resisténcia mecanica se consegue
apenas com deformacdo plastica a frio, sdo ligas nao-trataveis termicamente.
Porém, as ligas tratdveis termicamente conseguem um aumento na resisténcia
mecanica através de tratamentos térmicos.

O aumento das propriedades mecanicas é justificado pelo endurecimento por
precipitacdo, com a formacao de fases duras como CuAl; e AlFeSi.

A composicdo quimica do aluminio e suas ligas sdo expressas em
porcentagem, obedecendo a Norma NBR 6834 da ABNT. Esta norma abrange
sistemas de classificacdo das ligas trabalhaveis, das ligas para fundicdo, pecas,
lingotes e de aluminio primario, além de densidade nominal das ligas trabalhaveis de
aluminio.

Para identificar as ligas de aluminio padrdo, € utilizado um sistema de
designacdo numérica de quatro digitos. O primeiro digito indica o grupo de ligas da
seguinte maneira (ABAL, 2004).

a) Aluminio ndo-ligado de no minimo 99,00% de pureza, 1XXX;
b) Ligas de aluminio, agrupadas segundo o elemento de liga principal, conforme
Tabela 2.2.
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Tabela 2.2 — Designagéo numérica para as ligas de aluminio a partir da série 2XXX.

CODrE. 2XXX
MANGANES......cii i e i eee e e 3XXX
SHHCIO ettt AXXX
1Y F= Vo 1= (o TSP 5XXX
MagnESIio € SiliCIO.......ccuvuurrriiiiiii e BXXX
A | Lo o TR TXXX
OULroS E1eMENTOS. ....cuviiiiiiie e 8XXX
Série N80 Utilizada............ooooviiiiiiiiiiiieeeeee e 9XXX

Ligas tratadas termicamente de elevada resisténcia, tem no cobre (série

2XXX) ou zinco (série 7XXX) os principais elementos de liga. Sdo tdo resistentes

quanto o aco estrutural, mas necessitam de protecdo superficial. Estas ligas sao

utilizadas quando o fator resisténcia/peso for o principal requisito, como na aviacao,

pecas usinadas e forjadas, transporte, maquinas e equipamentos. (Associacao

Brasileira do Aluminio, 20

13).

Na figura 2.5, mostramos as combinac¢fes padrao para as ligas de aluminio.

Al—Cu

Al—Cu—-Mg

Al — Mg - Si

Al—Zn - Mg

Al—Zn-Mg-Cu

Al -Si

Al=Si—Cu

Al—Mg

Al—Mn

—

N

Ligas endureciveis
por precipitacao

(trataveis

termicamente)

Ligas para
fundicao

Ligas endureciveis
por encruamento
(ndo tratdveis)

Figura 2.5 - Principais elementos de liga e classificacdo das ligas de aluminio (ARAUJO FILHO,

2012).



As principais impurezas das ligas de aluminio séo:

* Ferro: reduz a trabalhabilidade (AlFe3).
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» Silicio: aumenta a resisténcia a tracao e resisténcia a corrosao.

» Cobre: aumenta a resisténcia a tragédo e usinabilidade.

Tabela 2.3 - Composicao quimica da liga de aluminio AA 2124

Liga Composicéao (%)
Si Fe | Cu | Mn | Mg | Cr Zn Ti | Outro | Al
AA 2124 3,80- | 0,30- | 1,20-
0,20 | 0,30 0,10 | 0,25 | 0,15 | 0,15 | 91,40

4,90 | 0,90 | 1,80

Fonte: (ABAL, 2004)

Os reforgos de materiais ceramicos sdo os mais utilizados nos Compadsitos de

Matriz Metélicos (CMM) por possuirem baixa tenacidade a fratura e alta dureza. A

fracdo volumétrica dos reforgcos e da matriz metalica influencia diretamente nas

caracteristicas finais dos compdsitos.

A tabela 2.3 mostra a composicédo quimica da liga de aluminio AA 2124 que

sera tema deste trabalho. A tabela 2.4, abaixo, mostra a classificacdo das ligas de

aluminio segundo The Aluminum Association Inc.

Tabela 2.4 — Sistema de Classificagdo da The Aluminum Association Inc.

Série Elemento(s) de liga principal(is) Outros elem  entos de liga
IXXX Aluminio puro -

2XXX Cu Mg, Li

3XXX Mn Mg

4XXX Si -

5XXX Mg -

BXXX Mg, Si -

TXXX Zn Cu, Mg, Cr, Zr
8XXX Sn, Li, Fe, Cu, Mg -

OXXX Reservado para uso futuro -

Fonte: (ABAL, 2004).
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2.3. Nitreto de Silicio (Si 3Ny)

Nitreto de silicio (SisN4) € um composto quimico de silicio e nitrogénio que
forma uma ceramica de alta resisténcia em uma ampla faixa de temperatura,
condutividade térmica moderada, baixo coeficiente de dilatagdo térmica. Esse
composto possui propriedades de elasticidade e tenacidade moderadamente altas
se tratando de uma ceramica. Esta combinacédo de propriedades em uma ceramica
leva a uma excelente resisténcia ao choque térmico, capacidade de suportar altas
cargas estruturais e temperaturas, e resisténcia ao desgaste.

O nitreto de silicio foi produzido pela primeira vez em 1857 por Deville e
Wohler, mas sua producdo comercial ativa comecou apenas em 1950. Na natureza,
SizN4 foi encontrado na década de 1990 como minusculas inclusées em meteoritos,
e foi nomeado nierite pelo fisico americano Alfred OC Nier (FOGAGNOLO, 2002).

O trabalho britdnico com nitreto de silicio, iniciado em 1953, destinava-se para
turbinas a gas em altas temperaturas e resultou no desenvolvimento de outros
compostos de nitreto de silicio. Em 1971, a Agéncia do Projeto de Pesquisa
Avancada do Departamento de Defesa dos EUA firmou um contrato de 17 milhdes
dolares EUA com a Ford e a Westinghouse por duas turbinas a gas de ceramica
(FOGAGNOLO, 2002).

Mesmo que as propriedades do nitreto de silicio fossem bem conhecidas, a
sua ocorréncia natural foi descoberta apenas na década de 1990, como pequenas
inclusdes (cerca de 2x0,5 pum de tamanho) em meteoritos. O mineral foi nomeado
nierite por um pioneiro da espectrometria de massa Alfred OC Nier (LEE, 1995).

O nitreto de silicio pode ser obtido por reacéo direta entre silicio e nitrogénio
em temperaturas entre 1300C e 1400C (SOUSA, 2012) .

3 Si(s) + 2 N2(g) — SizNa(s)

O nitreto de silicio é dificil de produzir como um material a granel. Este tipo de
ceramica ndo aguenta temperaturas superiores a 1850C, que é abaixo do seu
ponto de fusdo, devido a dissociacdo do silicio e nitrogénio. Portanto, temos
problemas para esse composto, com a aplicacdo de técnicas convencionais de
sinterizacdo em altas temperaturas. A ligacdo do p6 de SisN4 pode ser conseguida a

temperaturas mais baixas através da adicdo de materiais adicionais, que
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normalmente induzem um grau de sinterizacao por fase liquida (CERTEC, 2011). A
alternativa mais limpa é a utilizacdo de sinterizagdo por faiscas de plasma onde o
aguecimento é conduzido muito rapidamente (segundos), passando pulsos de
corrente elétrica através do p6 compactado.

Existem trés estruturas cristalograficas de nitreto de silicio (SizN4), designado
como a, B e y. As fases a e 3 sdo as formas mais comuns de SisN4, € podem ser
produzidas sob condicdo de pressdao normal. A fase y sé pode ser sintetizada sob
altas pressdes e temperaturas e tem uma dureza de 35 GPA (SURYANARANA C.,
2001).

A fase-a é quimicamente instavel comparado com a fase-f. Em altas

temperaturas, quando uma fase liquida estiver presente, a fase-a sempre se

transforma na fase . Portanto, B-SisNs € a principal forma utilizada na ceramica
SizNg.

Triangular a-SisN,4 Hexagono B-SisN,4 Cubo y-SizN,4

Figura 2.6 — Arranjos cristalinos do SisN, nas fazes a, B ey.

2.4. Metalurgia do P6

Metalurgia do po é a técnica metallurgica que consiste em transformar pés de
metais, metaloides ou ligas metélicas e, as vezes também substancias ndo metalicas
em pecas resistentes, compactadas na forma desejada, recorrendo-se apenas ao
emprego de presséo e calor. Permite a obtencao de pecas com ponto de fusao alto
a partir do p6 do material, como por exemplo, o titnio que apresenta ponto de fuséo
1668, e ainda, permite a obtencdo e ligas com mat eriais que ndo séo faceis de

criar por outros processos convencionais (PATNAIK, 2002).
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Esta técnica € um processo de conformacdo metalica que possui um vasto
campo de aplicagbes que inclui, por exemplo, a fabricagdo de pecas para
componentes automotivos, eletrodomésticos, ferramentas de corte, ferramentas
elétricas, fabricacao de braquets para aparelho dentarios entre outros (ABAL, 2013).

O processo envolve, em principio, as seguintes etapas fundamentais
(CHIAVERINI, 1986):

Mistura de pos;

2. Compressdo da mistura resultante com emprego de moldes (matrizes).
Essa etapa € chamada de compactacao;

3. Aquecimento do compactado resultante, de modo a produzir-se uma
ligacdo entre particulas e conferir resisténcia mecéanica ao compactado, a

sinterizacao.

A metalurgia do p6é permite a criacdo de novos materiais ou de novos
conceitos em propriedades combinadas dos constituintes do material, no caso do
composito, a combinacdo de resisténcia e leveza, por exemplo, (FOGAGNOLO,
2004). Pecas como filamentos de tungsténio (fusdo a 3422T) de lampadas
incandescentes, foram produzidas desde o inicio do século XX, utilizando-se das
técnicas de sinterizacdo de pos (PATNAIK, 2002). A industria elétrica foi a pioneira
na utilizacdo de produtos obtidos pela metalurgia do po e, logo apés, ganhou espaco
em outras areas como aeronautica e automobilistica, por exemplo, (PARK, 1993).

Entre os produtos que sdo mais eficientes e economicamente fabricados por
metalurgia do po incluem-se os seguintes: pecas de forma relativamente complexas
e de grande precisao dimensional de ferro e aco, cobre e suas ligas, aluminio e suas
ligas e outros metais e ligas, utilizadas em grande escala nos mais variados setores
de maquinas, veiculos e equipamentos, certos tipos de imés permanentes
(CHIAVERINI, 1986).

Na metalurgia do p6 podemos citar outras vantagens do processo: controle
rigoroso da composi¢cdo do material e eliminacdo ou redugdo a um minimo das
impurezas introduzidas pelos processos metallrgicos convencionais; operagdo em
atmosfera rigorosamente controlada ou em vacuo; reducdo ou eliminacdo das
perdas de material ou producdo de sucata; maior rapidez e maior economia de
fabricacao (CHIAVERINI, 1986).
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Comparando-se com outros processos convencionais de fabricacdo, a técnica
de metalurgia do pd leva vantagem pela reducdo de etapas evitando certos
inconvenientes relativos ao processo, como por exemplo, a segregacao e defeitos
internos (vazios) muito comuns na fundicdo (IWATA, 1989).

Uma vantagem muito significativa refere-se ao fato de se utilizar combinacéo
de pés. Deste modo o trabalho de mistura é feito em temperatura ambiente, com
iSso a matéria prima estd em estado sélido e consequentemente o processo nao
requer cuidados com um controle da atmosfera protetora para evitar reacdes de
oxidagéo (ZILNYK, 2008).

Consumo de energia por | PROCESSO Aprove!t?me _nto de
Kg processado | Matéria Prima

MI 75 50 25 O | 0 25 50 75 %
|

Figura 2.7 — Comparativo entre a técnica de metalurgia do p6 e outros processos de fabricagao
(Associacao Brasileira do Aluminio, 2013).
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Figura 2.8 — Comparativo da Resisténcia Mecanica entre diversos processos de fabricacéo
(Associacdo Brasileira do Aluminio, 2013).
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Figura 2.9 — Comparativo da Tolerancia Geométrica entre diversos processos de fabricacéo
(Associacao Brasileira do Aluminio, 2013).
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Dentre as principais desvantagens encontra-se o elevado custo inicial do
processo que sO justificado se tivermos uma grande producdo que possa diluir o
valor das matrizes (ODANI, 1994). A desvantagem da técnica € o tamanho das
pecas fabricadas, limitadas pela capacidade das prensas (CHIAVERINI, 1986).
Existe também uma desvantagem critica em relacdo a soldabilidade entre pecas
finalizadas. A soldagem da peca sinterizada ndo € possivel, pois afetaria as

caracteristicas fisicas e quimicas, motivadas pela porosidade (CINTHO, 2008).

eutético

alumina alumina

compactado

a verde interizacao: 560 °C /30 min.

Figura 2.10 — Desenho esquematico da sinterizacao convencional de pés de aluminio (MOURISCO,
1995).

Na compactacao de ligas de aluminio ha a formacdo de contatos (metélicos,
ou metal-ceramicos no caso dos compdsitos). No aquecimento os contatos metal
metal (Al-Al, Al-Cu, etc) d&do origem a fase liquida. Durante o aquecimento prévio a
sinterizacdo ha um periodo de queima do lubrificante que n&o deve ser feito a
temperaturas altas e ainda com baixa taxa de aquecimento. Apos esse periodo a
taxa de aquecimento deve ser alta para minimizar mudancas dimensionais
(MOURISCO, 1995).

As etapas da metalurgia do p6 para obtencdo de compdsitos sdo as seguintes
(NUNES, 2003):

* Obtencgédo do po;

* Mistura dos pos;

» Compactacao da mistura de pos;
» Sinterizacao;

* Operacdes de acabamento e ajuste dimensional.
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2.4.1. Obtencéo do po

Para a escolha dos pdés para utilizacdo na metalurgia do po, devemos levar
em consideracdo as caracteristicas dos pés de partida, como composi¢cao quimica e
pureza, tamanho de particula e distribuicdo desse tamanho de particula, forma da
particula e textura superficial. Cada particula de pé deve apresentar a composi¢ao
desejada para a liga, isso garantira 0 sucesso na obtencdo do produto final
(POQUILLON, 2002; MOURA, 2013).

Atualmente existem pds comerciais, com diversas purezas e composigoes,
porém podemos obter pés usando algum processo de usinagem. Uma forma de
obtencéo de pos finos € através da técnica de atomizagcao que consiste basicamente
em fundir um metal, fazé-lo escoar sob a forma de fio e entdo pulverizar esse filete
de metal, com um fluxo de gas que ira produzir particulas finissimas e
incandescentes que por gravidade irdo se depositar no fundo de uma camara de
contencdo (MOURA, 2013; LIMAM 2008).

Temos outros processos para obtencdo de poé: através do meétodo “cold
stream”, que se utiliza do fato de os metais serem frageis em baixas temperaturas;
reducdo quimica de compostos particulados, onde os agentes redutores sdo gases
(carbono ou hidrogénio) ou solidos; deposicdo eletroquimica (produz graos
dendriticos), pulverizacéo (trituracdo) e esmerilhamento, condensacédo de vapor de
metal, precipitacdo de solucdes. A maioria dos metais e ligas podem ser convertidos
em p6 (MURTY, 1998; MORO, 2007).

2.4.2. Mistura dos pos

Os componentes de uma mistura de pos sdo: os pds de interesse; ligantes;
lubrificantes; e agentes controladores de processo. Uma mistura deve ter as
seguintes caracteristicas: uniformidade; propriedades fisicas e mecanicas
desejadas; fluidez proporcionada pela adicdo de lubrificantes. A mistura pode
ocorrer em atmosfera protegida visando evitar oxidacdo, pode ser feita ao ar ou na
presenca de liquidos (KOCH, 1997; GLEITER, 2000).
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2.4.3. Compactacao dos Pos

A compactacdo do pé € um processo que visa a obtencdo do compactado
verde, pré-forma do compdsito que recebe esse nome por esta fragil sem
consolidacdo. A compactacdo do po pode ser processada em matrizes de modo
uniaxial ou dupla acdo. A execucdo € feita utilizando-se ferramentas rigidas com
acionamento mecanico, hidraulico ou pneumatico. No principio, ha uma reducéo de
vazios com o adensamento do p6, sem deformacdo e sem adesdo das particulas;
logo apds, tem-se a deformacédo plastica devido a pressdo aplicada (na ordem de
1,6 a 10 t/cm?) resultando em uma “solda fria” (FOGAGNOLO, 2003). Ao se projetar
a forma da peca, deve-se cogitar a possibilidade da formacdo de zonas neutras,
regido onde a forca de compactacdo € menor e por esse motivo sao formadas
propriedades heterogéneas (AMBROZIO, 2003; FOGAGNOLO, 2000).

A melhor opcdo, quando se deseja obter uma forma complexa, é a
compactacao isostética a frio (Cold Isosthatic Pressing - CIP), devido o p6 ser selado
dentro de uma forma flexivel e depois imerso em meio liquido ou gasoso, submetido
a alta pressdo. Um fator a se levar em consideracdo € o poder abrasivo das
particulas de po. Esse fator influenciara a vida util da matriz apos ciclos de trabalho
(GARCIA, 2001).

Existe um caso onde ha uma variagdo de compactacdo e sinterizacao
simultanea, que é denominada Compactacdo Isostatica a Quente (Hot Isosthatic
Pressing — HIP) (TORRALBA, 2003).

2.4.4. Sinterizacao

A sinterizacdo € um processo natural em que um conjunto de particulas em
contato mutuo, sob a acdo da temperatura, transformasse em um corpo integro e de
maior resisténcia mecanica, podendo, inclusive, tornar-se totalmente denso. Sao
inUmeros os sistemas que sofrem sinterizacdo, bem como s&o diversos o0s
processos que levam a sinterizacdo (A METALURGIA DO PO, VARIOS AUTORES,
2009).

Entretanto, ao aquecer-se um conjunto de particulas, elas podem sinterizar.

Isto significa que existe um motivo, uma for¢ga motora, que impele o sistema a
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sinterizacdo, embora ela possa ocorrer de formas distintas. A chamada forca motora
da sinterizacdo € a diminuicdo da energia que o sistema de particulas tem em
excesso. Como a superficie total de um sistema de particulas é a soma da superficie
de cada particula, é possivel notar o quanto é possivel diminuir a energia do
sistema, diminuindo-se sua area superficial. Uma medida da forca motora de
sinterizacdo seria a razao area superficial/ volume. Quanto maior esta razdo, maior
sera a forca motora superficial (SOUZA, 2011).

Para o caso de particulas esférica, a razao é:

s 3
V r
Onde :

S: Area superficial

V: Volume da amostra

r: razao

Nesta etapa as pecas sdo aquecidas abaixo do ponto de fusdo do metal de
base e com controle atmosférico para reagbes como oxidagdo, controle da
velocidade de aquecimento e resfriamento (MOURA, 2013).

A mudanca das dimensdes do corpo sinterizante em decorréncia da
sinterizacdo esta ligada ao processo de diminuicdo da area superficial do sistema,
embora esta mudanca nao seja necessaria para se diminuir esta energia. Na pratica,
a medicdo das dimensdes do corpo é feita de duas formas diferentes: a forma
continua e a forma intermitente. (A METALURGIA DO PO, VARIOS AUTORES,
2009).

Durante a sinterizacdo, a estrutura sofre mudancas significativas, podendo
ocorrer formagdo de novas fases, crescimento de graos, alargamento de contatos
entre particulas, fechamento e mudanca na distribuicdo de tamanho de poros.

A figura 2.14 exibe como variam algumas propriedades do corpo sinterizante

conforme seu nivel de sinterizacéo, representado pela temperatura de sinterizacao.
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Temperatura de Sinterizacdo
Figura 2.11 — Comportamento tipico de diversas propriedades de pecas sinterizadas em diferentes
temperaturas (SOUZA, 2011).

Quanto mais alta esta temperatura, em geral, mais sinterizada esta a
estrutura (MOURA, 2013).

A sinterizacdo € composta por trés passos: a purga que ird promover a
queima do ar e remover lubrificantes e ligantes que poderiam interferir na boa
densificacdo da peca; estadgio de alta temperatura responsavel pela difusdo no
estado sdlido e também ocorre a unido das particulas, como mostra a figura 2.15 e
2.16; periodo de resfriamento onde as pecas irdo resfriar sob controle da atmosfera
do forno (GARCIA, 2001; CAMARGO, 1993).

Apos longo tempo

. Aspecto inicial das
. particulas
@ -

Figura 2.12 — llustracéo do aspecto das particulas na sinterizacdo (MOURA, 2013).

de sinterizacao
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[ EEENTEE
Figura 2.13 — MEV de particulas sinterizadas (MOURA, 2013).

No processo de sinterizacao solida, conforme mostra a figura 2.17, durante o
estagio inicial surgem as ligacbes entre as particulas nas regides de contato,
aumentando até formar o pescoco entre elas. No estagio intermediario a estrutura
dos poros € suavizada formando uma estrutura cilindrica interconectada. A
densidade total ou plena € atingida quando os processos atdmicos associados ao
crescimento do grdo sdo minimizados e aqueles associados a densificacdo séo
favorecidos. O crescimento de grdo ocorre a partir do ultimo estagio durante o qual

0S poros tornam-se esféricos e isolados.

Estagio Estagio Estagio
Inicial Intermediario Final

Figura 2.14 — Representacao esquematica dos estagios de sinterizacao: inicial, intermediario e final.
(COSENTINO, 2006).
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2.4.5. Operagdes Secundarias de Acabamento e de Aju  ste Dimensional

AplOs a sinterizacdo, a extensa maioria dos produtos processados pela
metalurgia do p6 estdo prontos para utilizagcdo. Em alguns casos serdo necessarios
operacdes para otimizagcdo dimensional, conferéncia das caracteristicas especiais e
ajuste na resisténcia do produto. Se vier a ocorrer distor¢des, faz-se necessario um
reprocessamento e redimensionamento (GHAZALLI, 2006).

Uma segunda confeccdo apOs a sinterizacdo, podera ser necessario para
aumentar a densidade e melhorar as propriedades mecéanicas. Esse processo é
conhecido como recompressédo. O processo de infiltragcdo pode ser utilizado para
preenchimento dos poros com outros elementos e conferir ao produto uma
funcionalidade. Esse projeto € utilizado em uma matriz de aluminio impregnando-a
com cobre vaporizado sob alta pressdo para produzir uma peca cuja condutividade
elétrica é bastante otimizada (FOGAGNOLO, 2003).

Na metalurgia do p0, os produtos podem ser submetidos as operacdes de
acabamento convencional como tratamentos térmicos, tratamentos superficiais e
usinagem (GROSZ, 2008).

As propriedades dos produtos de metalurgia do p6é dependem de fatores
como (MOURA, 2013):

» Tipo e granulometria do po. Ver figura 2.18.
* Quantidade e tipo de lubrificante

* Pressédo de compactacéo

» Tempo e temperatura de sinterizagao

« Tratamentos de acabamento

As propriedades mecéanicas dos produtos sinterizados dependem diretamente
de sua densidade. Assim os produtos sao projetados e os materiais selecionados de
modo que as propriedades finais sejam atingidas com a porosidade final (MORO,
2007).

Para atingir esses objetivos, € necessario a adocdo dos critérios abaixo
(DIAS, 2005):
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* Formato da peca deve permitir a ejecdo da matriz de compactacao;

e P4 nao deve fluir dentro de cavidades pequenas;

« Formato das pecas deve contar com a construcdo de ferramentas
resistentes;

* A espessura da peca deve ser compativel com processo de compactacéao;

* A peca deve ser projetada para permitir pequenas alteragcdes na
espessura tanto quanto for possivel;

» Levar em conta, se ha outras possibilidades de processo de producao;

* Projeto deve ser consistente com equipamento disponivel;

* Avaliar e mensurar todas as tolerancias;

» Considerar e compensar alteracdes dimensionais ap0s a compactacao e

sinterizacao.

\\ Esférica I -
% %ﬁ.l'julﬁ' % A

i Ligamental

I [zranilar
} e Floco
Gots Fibraso
Lupico Q
Espanjoso ou _
[Sle3(ul=t0] Poligonal
ﬁiular @fmlulm
(;: Cilindrica Cenditnica

Figura 2.15 — Diversos formatos de particulas de p6 (MOURA, 2013).

Os produtos obtidos pelas técnicas de metalurgia do po sao classificados e

distribuidos em dois grupos (A METALURGIA DO PO, VARIOS AUTORES, 2009):

Produtos caracteristicos de obtencdo por compactacéo e sinterizacdo de paos,
seja por propriedades finais ou caracteristicas proprias (Metais refratarios;
Metais duros; Materiais porosos; Materiais de friccdo - Constituidos por um
metal base [Cu ou Fe]; Materiais para contato elétrico; etc.);

Produtos com metalurgia convencional, porém com produc¢do pela metalurgia

do p6 mais eficiente (ex.: pecas estruturais).
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2.5. Moagem de alta energia

A Moagem de Alta Energia (MAE) ou Mechanical Alloying (MA) € uma técnica
de processamento de pos que ocorre no estado sélido envolvendo repetidas soldas,
fraturas e novamente soldadas, em moinhos tipo vibratorio, atritores ou planetarios,
visando obter ligacdes a nivel atdmico dos pds constituintes.

Desenvolvida em 1966 pelo pesquisador Jonh Benjamim e seus
colaboradores no laboratério INCO (International Nickel Company) desenvolveram
esse processo como resultado de uma longa busca para obtencéo de superligas de
niquel reforcadas com particulas de 6xidos para aplicagdo em turbinas a gas. Essas
ligas deveriam apresentar 0s seguintes requisitos: resisténcias a alta temperatura,
resisténcia a corrosdo e resisténcia a oxidacdo. O tamanho das particulas usadas
em moagem de alta energia pode variar entre 1 e 200 um. Este tamanho diminui
exponencialmente com o tempo de moagem (SURYANARAYANA, 1987).

A técnica consiste na colocacdo dos pés numa jarra hermeticamente fechada
e nela adiciona-se esferas de aco e um agente controlador de processo. No final da
moagem o agente ndo estar4 mais presente, devido ao aquecimento caracteristico e
evaporacao na abertura da jarra. Ao entrarem em contato, as esferas transferem
energia cinética fazendo com que o encontro entre duas esferas e certa quantidade
de material entre elas, havera a colisdo em alta velocidade; essa energia é
transferida para as particulas do po, provocando mecanismos de deformacéo
plastica, fratura e soldagem, resultando em camadas de particulas achatadas,
conforme mostrado na figura 2.19 (MOURA, 2012).

Ma Figura ao lado, identificamos duas

3 / ;*5/ esferas se aproximam, tendo entre elas
e T - . .
;;5*:"?5";& g-,gh-éj.._ ,- uma peqguena porgdo do material que ira
e BN B ~
AT T sofrer a deformacido decorrente da
S A .

l colisdo.
J\

Figura 2.16 — Detalhamento esquematico da moagem de alta energia (MOURA, 2013).



31

As principais variaveis do processo de MAE sao: tipo de moinho, recipiente de
moagem, velocidade, tempo, tamanho e distribuicdo das bolas, relagcdo de massa de
bola/massa de p6 (poder de moagem), tamanho da jarra, atmosfera, agente de
controle de processos e temperatura (SOUSA, 2012).

De acordo com a figura 2.20, podemos observar que devido o impacto
continuado das bolas de moagem, a estrutura das particulas é constantemente
refinada. Boa parte da energia € perdida na forma de calor e uma pequena
quantidade € utilizada na deformacdo elastica e plastica (SURYANARAYANA,
1987).

P

Predominio de
Soldagem
Pas de Parrida Particula Achatada

Orientacao Aleatoyia por

Formacio da Particula —_
- ' ' Soldagem Estado de Equilibrio

Equiaxial

Figura 2.17 — Evolucdo da morfologia esférica para morfologia equiaxial de uma particula submetida
ao processo de Moagem de Alta Energia (BENJAMIN, 1970).

Existem diferentes tipos de moinhos de alta energia utilizados pra producéo
do po. Eles apresentam diferentes capacidades de moagem. Podem ser adaptados

com resfriamento e aquecimento dependendo da necessidade do processo.
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2.5.1. Moinho Vibratério tipo Spex

Moinho € amplamente utilizado no processamento de moagem de materiais
das areas de metalurgia, materiais de construcdo, produtos quimicos, mineracéo, e

entre outros. Segue as principais caracteristicas (SOUSA, 2012):

» Capacidade = 10 a 20 gramas;

* Fins = pesquisa;

» Fabricados por Spex Certprep, Metuchen, NJ;

» Possui uma jarra contendo amostra e bolas oscilando energicamente para
frente e para tras, milhares de vezes por minuto;

* Velocidade de esferas alta (aproximadamente 5 m/s);

* Forca de impacto da bola é considerada de alta energia;

« Ja existe projetos para utilizacdo de 02 frascos aumentando-se a

eficiéncia;

2.5.2. Moinho planetério (pulverisette)

O moinho planetario € Ideal para moagem de ativacdo mecéanica e ligas. A
principal aplicacdo € no campo de investigacdo de materiais, para trituracao rapida e
fina, até nivel coloidal, de amostras de laboratério secas ou em suspenséao, mistura e
homogeneizacao de emulsdes e pastas.

As Condi¢Bes de moagem séo variaveis. Em alguns moinhos podem se variar
as condi¢cdes de rotacdo do disco suporte e do recipiente sobre si mesmo de forma
independente.

S&o fabricados com Agata (SiO,); Nitrato de Silicio "Syalon" (SizN,), Corindo
sintetizado - 1 (99.7% AI203), Corindo sintetizado - 2 (85% Al,O3), Metal duro
Carboneto de Tungsténio (WC + CO), Aco - Cromo temperado (12%Cr + 2%C), Aco
inoxidavel Cromo - Niquel (18%Cr + 8%Ni) e Oxido de Zirconio (97% ZrO2)
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2.5.3. Moinho Atritor

Atritores sdo moinhos em que podem ser processadas grandes quantidades
de po6 (0,5~40 kg) de cada vez. A velocidade do meio de moagem (~0,5 m/s) € bem
inferior & do agitador e a do planetario e, consequentemente, a energia dos atritores
€ menor. Atritores de diversos tamanhos e capacidades estdo disponiveis com uma
variedade de meios de moagem (vidro, ceramica, mulita, carbeto de silicio, sialon,
alumina, zirconio, aco inoxidavel, aco carbono, aco cromo, carbeto de tungsténio e
outros).

Um moinho atritor consiste de um tambor fixo vertical, com uma série de
impulsionadores das bolas em seu interior, dispostos sucessivamente, formando
angulos retos uns com os outros. O funcionamento de um atritor € simples. O po a
ser moido é depositado num tanque estacionario com a midia de moagem. A mistura
€ entdo agitada pela hélice com os impulsores, girando a altas velocidades (~250
rpm). Isto faz que o meio de moagem exerca forcas de cisalhamento e impacto no
material. Um atritor de laboratério trabalha até 10 vezes mais rapido que um moinho

convencional. Ver figura 2.21.

Figura 2.18 — Esquema de moinho tipo Atritor (SURYANARAYANA, 2001).
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2.6. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

O microscopio eletrénico de varredura (MEV) € um tipo de microscépio
eletrbnico capaz de produzir imagens de alta resolucdo da superficie de uma
amostra. Devido a maneira com gue as imagens sao criadas, imagens de MEV tem
uma aparéncia tridimensional caracteristica e sdo Uteis para avaliar a estrutura
superficial de uma dada amostra.

Em um MEV tipico, os elétrons sdo emitidos termionicamente a partir de um
catodo (filamento) de tungsténio ou hexaboreto de lantanio (LaBg) e acelerados
através de um anodo, sendo também possivel obter elétrons por efeito de emissdo
de campo. O tungsténio é tipicamente usado por ser o metal com mais alto ponto de
fusdo e mais baixa presséo de vapor, permitindo que seja aquecido para a emissao
de elétrons. O feixe de elétrons, o qual normalmente tém uma energia que vai desde
as algumas centenas de eV até 100 keV, é focalizado por uma ou duas lentes
condensadoras, em um feixe com um ponto focal muito fino, com tamanho variando
de 0,4 a 0,5 nm. Este feixe passa através de pares de bobinas de varredura e pares
de placas de deflexdo na coluna do microscépio.

Tipicamente as lentes objetivas, as quais defletem o feixe horizontal e
verticalmente para que ele varra uma area retangular da superficie da amostra.

O microscopio eletrbnico de varredura (MEV) € um equipamento capaz de
produzir imagens de alta ampliacdo (até 300.000 x) e resolucdo. Na figura 2.22
podemos obser um exemplo da eficiéncia na ampliacdo da caracterizacéo pelo MEV.
As imagens fornecidas pelo MEV possuem um carater virtual, pois o que é
visualizado no monitor do aparelho é a transcodificacdo da energia emitida pelos
elétrons, ao contrario da radiacdo de luz a qual estamos habitualmente

acostumados.

Figura 2.19 — Figura de gréaos de pélem tomados em um MEV mostram a caracteristica de
profundidade de campo das micrografias (ARAUJO FILHO, 2012).
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3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL — MATERIAIS E METODOS

Esta pesquisa iniciou-se com a confeccdo das amostras. Para tal, utilizaram-
se pos da liga de aluminio AA 2124, reforcado com nitreto de silicio (SisNg),
variando-se em: 5%, 10%, 15% e 20% em peso. Foram produzidas 9 amostras para
cada percentual, resultando em 36 na totalidade. Utilizamos pressdo de
compactacao e temperatura fixas, de 7,0 t’‘cm? e 500C, respectivamente. O fluxo de
processo apresentado na figura 3.1, mostra resumidamente a sequéncia de

processo deste trabalho.
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Figura 3.1 — Fluxo de processo do prossedimento de fabricagcdo do compdsito de liga de aluminio AA
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3.1. Pés de partida

Foi utilizado no experimento po de liga de aluminio AA 2124, como matriz do
composito, com concentragcdo de aluminio de 91,4%, segundo classificacdo da
Aluminum Association (AA), fabricado pela PECHINEY HERMILLON e reforco de
nitreto de silicio (SisN4) fabricado pela SIGMA-ALDRICH.

Para as amostras usadas na caracterizacdo, produzimos 5g de matriz +
reforco. A variacdo em peso da fracdo do reforco foi estabelecida em 5%, 10%, 15%
e 20% em peso do total, assim as unidades ficaram com a composi¢cao descrita
abaixo:

* 9 unidades AA 2124 + 5% Si3N4 = 4,7509g + 0,250g = 5,0009 cada.

* 9 unidades AA 2124 + 10% Si3N4 = 4,5009g + 0,500g = 5,000g cada.
* 9 unidades AA 2124 + 15% Si3N4 = 4,2509g + 0,750g = 5,000g cada.
* 9 unidades AA 2124 + 20% Si3N4 = 4,000g + 1,000g = 5,000g cada.

Para cada conjunto de 3 (trés) unidades, foi feita uma variacdo no tempo de
processamento de cada amostra em moinho de esferas, 30, 60 e 120 minutos.

Para a compactacdo e sinterizagdo da liga de aluminio AA 2124 reforgada
com nitreto de silicio, foram processadas 5g de p6 para cada amostra.

3.2. Esferas de aco

Para o processo de moagem foram utilizadas esferas de aco SAE 52100 com
diametro médio de 0,620 mm e massa média de 0,960g (medicéo feita em porcéo
com 40 esferas) e a razdo massa de esferas dividida pela massa de mistura de pos
foi de 10:1, em outras palavras, foram utilizadas 50g (em média) de esferas para
processar 5,000g de po na caracterizacéo e, as mesmas condi¢cdes na compactacao
e sinterizacdo. A figura 3.2 apresenta as esferas de acos que foram utilizadas no

processo de moagem dos pos.
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Figura 3.2 — Meio de moagem, esferas de aco.

3.3. Agente controlador de processo

Na moagem de alta energia € necessario algum controle sobre a evolucao do
processo de moagem para que a alta tendéncia de soldagem a frio e boa ductilidade
do aluminio estejam em equilibrio. Existira soldagem total do material nas paredes
da jarra e nas superficies das esferas. Esse controle € feito com o acréscimo do
agente controlador de processo (PCA — Process Control Agent). Trata-se de uma
substancia que atuara como lubrificante e ird reduzir a energia superficial do
material, evitando a soldagem excessiva.

Nesse experimento foi utilizado o acido estearico (CigH3602) produzido pela
VETEC BRASIL na proporcao de 2% em peso do total de material processado. Cada
amostra de 5,000g tem a presenca de 0,100g de PCA.

3.4. Lubrificante

Foi utilizado o Estearato de Zinco (CssH7004Zn) fabricado pela SIGMA-
ALDRICH, como lubrificante entre matriz e puncdo para evitar atrito excessivo e

atrito do pé compactado com a matriz.
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3.5. Atmosfera

Os processos de moagem de alta energia e compactacao foram realizadas
em atmosfera e temperatura ambiente normal (28,5C em média e 1 ATM).

3.6. Pesagem dos pés e dos compdésitos

Utilizou-se uma balanca de precisdo do Laboratério do Departamento de
Engenharia Mecénica de trés casas decimais marca METTLER TOLEDO modelo
PL303, para medicdo dos pés, esferas e pastilhas compactadas verdes e
sinterizadas.

3.7. Recipiente de moagem dos pés

As jarras utilizados para o processo de moagem de alta energia foram
fabricadas em aco inox 304L de formato cilindrico com tampa rosqueada e
recartilhada externamente, conforme figura 3.3. A mesma continha anel de vedacao
tipo O’ring para evitar vazamentos e contaminacdes. Foram utilizadas duas jarras. A
cada troca de percentual de refor¢o o recipiente passava por uma limpeza rigorosa

com desengraxante e sabao neutro.

Figura 3.3 — Jarras de aco inox 304, utilizadas como recipiente de moagem.
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3.8. Moagem dos pos

Para o processo de moagem dos pos foi utilizado um moinho SPEX tipo
vibratério para moagem de alta energia com esferas. Esse tipo de moinho apresenta
uma caracteristica no processo de moagem. Sua movimentacdo € em formato de
infinito («), que aliado a sua alta rotacdo garante o processo.

A rotacao foi fixada em 720 rpm. Os tempos de moagens das bateladas de po
foram estipulados em 30, 60 e 120 minutos para cada porcentagem de reforco.
Como descrito o inicio deste trabalho, 36 amostras foram processadas para
caracterizagao. Na figura 3.4 observa-se o tipo de moinho utilizado neste trabalho e
a fixacdo da jarra de inox neste moinho.

Figura 3.4 — Moinho tipo SPEX. Jarra do suporte (1); Visualizacdo externa do moinho vibratério (2).

3.9. Analise da granulometria dos pés.

O processo de andlise da granulometria dos pos foi realizada no ITEP
(Instituto Tecnoldgico de Pernambuco), por meio da técnica de difracdo a laser em
meio liquido, usando agua como dispersante. O equipamento utiliza o software
MASTER SIZER 2000 da MALVERN INSTRUMENTS U.K. Os resultados obtidos
sdo baseados numa distribuicio normal onde os tamanhos de particulas (em
micrometros — um) sao agrupados por volume em porcentagem ou fracdo

volumétrica.
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3.10. Difragéo de raios X dos pos

A analise por difracdo de raios X foi feita no laboratorio de Fisica da UFPE
(Universidade Federal de Pernambuco) e, o equipamento utilizado foi o difratbmetro
D6000 da SIEMENS. As condi¢cbes de aquisicdo para a analise dos pos foram
angulo de difracao 26 variando de 5°a 120°e passo de 0,02 graus por se gundo.

3.11. MEV

A caracterizacdo por microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi realizada
no Laboratorio de Fisica da UFPE com equipamento da marca JEOL modelo JSM
5900 com EDS acoplado (pés da liga com nitreto de silicio) e no Laboratério de
Dispositivos e Nanoestruturas - LDN da UFPE com equipamento da marca JEOL
modelo JSM 6460.

3.12. Matriz de compactacao

Foi utilizada uma matriz fabricada em aco VC 131 (AISI D6) (aco com alta
estabilidade dimensional e excelente resisténcia ao desgaste, especialmente em
condi¢cbes abrasivas, composto de altos teores de carbono e cromo e liga adicional
de tungsténio e vanadio), material indicado para matrizes e ferramentas classificado
pela Norma AISI D6. Ver figura 3.5. A matriz ja havia sido tratada termicamente.
Dureza indicada de 66 HRC.

A matriz € do tipo cilindrico com furo concéntrico, dotada de base com
ressalto e pungdo cilindrica passante. Suas dimensdes séo: didametro externo 55,00
mm,; diametro interno 16,90 mm; altura 56,00 mm; espessura da base 10,00 mm;
altura do ressalto da base 5,0 mm; altura do puncdo 72,00 mm e diametro do
puncdo 16,80 mm. Esses valores de medicdo sdo a média de 10 medigbes
utilizando-se um paquimetro marca MARBERG com precisao 0,05 mm.
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Figura 3.5 — Matriz de compactacdo desmontada (1) e matriz de compactacdo montada (2).

3.13. Compactacéo dos poés

O processo de compactacdo dos pos foi feito em uma prensa hidraulica da
marca SOMAR com capacidade nominal de 30 toneladas. A pressdo de
compactacao utilizada foi a de 7,0 t/cm?. O tipo de compactacdo adotado foi uniaxial
a frio.

3.14. Pastilhas de compésito compactadas — Compacta  do verde

Foram confeccionadas pastilhas da liga de p6 de aluminio AA 2124 com
reforco nitreto de silicio (SisN4) com diferenca de percentual e tempo de moagem,
conforme especificado abaixo:

e 3 amostras de AA 2124 com 5% de reforco de SisN4 moidos a 30 minutos.

» 3 amostras de AA 2124 com 5% de reforgo de SizN4 moidos a 60 minutos.

e« 3 amostras de AA 2124 com 5% de reforco de SisNs moidos a 120
minutos.

e« 3 amostras de AA 2124 com 10% de reforco de SisNs moidos a 30
minutos.

3 amostras de AA 2124 com 10% de reforco de SisNs moidos a 60

minutos.
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3 amostras de AA 2124 com 10% de reforco de SizNs moidos a 120

minutos.

+ 3 amostras de AA 2124 com 15% de reforco de SisNs moidos a 30
minutos.

3 amostras de AA 2124 com 15% de reforco de SisNs moidos a 60
minutos.

e 3 amostras de AA 2124 com 15% de refor¢co de SisNs moidos a 120
minutos.

3 amostras de AA 2124 com 20% de reforco de SisNs moidos a 30
minutos.

« 3 amostras de AA 2124 com 20% de reforco de SizNs moidos a 60
minutos.

3 amostras de AA 2124 com 20% de reforco de SisN,; moidos a 120

minutos.

Totalizaram 36 amostras compactadas. As pastilhas foram compactadas a
uma presséo de 7,0 t/cm? por 10 segundos. Decidimos, apés avaliacdo da densidade

obtida, sinterizar as amostras a uma temperatura de 500C e tempo t = 5h.

3.15. Sinterizacdo das pastilhas

Os pastilhas de compdsitos de liga de aluminio AA 2124 com refor¢co de
nitreto de silicio (SisN4) foram sinterizadas no forno tipo mufla a uma temperatura de
500C em um tempo de 5 horas, resfriamento lento de ntro do forno. Foi utilizado

como suportes de alumina sinterizada conforme apresentado na figura 3.6.
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Figura 3.6 — Distribui¢cdo das pastilhas no forno para sinterizagao.

3.16. Analise das pastilhas de compdsitos sinteriza  das
Preparamos as amostras cortando a secdo superficial e transversal nas
pastilhas de AA 2124 com reforco de SisNs mais densificadas ap0s sinterizagéo,

conforme descritas na tabela 3.1.

Tabela 3.1 — Tabela de pastilhas sinterizadas com maior densificacéo.

Amostras
Ordemde Pastilha densidade (g/cm3) | densificagdo %

T percentual

1 1 5% 30 min 2,53 93,29
6 2B 5% 60 min 2,62 96,51
9 3B 5% 120 min 2,62 96,67
11 4A 10% 30 min 2,55 94,01
15 5B 10% 60 min 2,61 96,44
18 6B 10% 120 min 2,61 96,27
19 7 15% 30 min 2,55 94,01
24 8B 15% 60 min 2,64 97,33
27 9B 15% 120 min 2,59 95,65
28 10 20% 30 min 2,58 95,16
31 11 20% 60 min 2,63 97,12
36 12B 20% 120 min 2,61 96,49
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Os cortes foram realizados em uma maquina tipo “cut-off” ISOMET marca
BUEHLER, com o objetivo de retirar uma sec¢éo superficial e outra transversal das
pastilhas sinterizadas. A maquina “cut-off’, apresentada na figura 3.7, possui
controle na rotacdo e sua pressao é controlada por contrapeso. O disco de corte

utilizado era diamantado e refrigerado em banho de 6leo no recipiente da maquina.

Figura 3.7 — Detalhamento da ISOMET “cut off”.

3.17. Embutimento, lixamento e polimento das se¢bes superficial e transversal

das pastilhas

Apbs obtermos os cortes superficiais e transversais das pastilhas, fixou-se um
fio de cobre em cada amostra transversal. Esse fio serviria para a transmissao de
corrente elétrica no momento de analise por MEV.

Para embutimento a frio, foram testadas duas resinas, porém mesmo com
tempo de descanso de 48 horas as amostras de teste ndo curaram. Optou-se por
uma resina tipo cola ARAUDITE AW 106 e ENDURECEDOR HV 953 U, cuja cura foi
de 16 horas. Ver figura 3.8. As amostras descansaram por 24 horas para garantir
uma boa cura. Foi confeccionado 12 (doze) cilindros vazados para infusdo da resina
e input das amostras, conforme apresentado na figura 3.8.
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Figura 3.8 — Cilindros para embutimento das amostras (1) e resina e endurecedor utilizados para
embutimento (2A e 2B).

Foi colocada uma folha de PTFE (politetrafluoretileno — teflon), material ante
aderente, em uma das superficie dos cilindros para apoiar as amostras. Em cada
cilindro colocou-se uma amostra da secéo transversal e outra da secao superficial
da mesma pastilha. Aplicamos desmoldante nas paredes internas dos cilindros para
garantir a retirada das amostras. Preparamos a resina aplicamos. Esperamos 24h e

retiramos as amostras, conforme mostra a figura 3.9.

Figura 3.9 — Spray desmoldante da marca ROCOL (1) e amostras identificadas ap6s desembutimento

).

Para a etapa de lixamento, foi confeccionado um dispositivo com troca rapida
de lixas. Utilizamos lixa d’agua de niumeros 220, 320, 400 e 600. As amostras foram
marcadas para que a cada troca de lixa, fosse executado uma rotacdo de 90°

visando a eliminag&o das marcas da lixa anterior.
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O polimento das secbes embutidas foi executado utilizando-se pasta de
diamante e lubrificante, adicionados ao disco de polimento de feltro. A secéo
embutida foi deslocada em movimento de infinito sobre o disco de polimento para
retirar quaisquer riscos remanescentes da Ultima lixa. Foi utilizada a politriz marca
AROTEC modelo ARAPOL 2V.

3.18. Ataque quimico das se¢des embutidas

O ataque quimico tem a finalidade de revelar a secdo a ser analisada. Esse
processo foi realizado com acido fluoridrico (HF — concentracdo de 0,05%) e agua,
numa mistura de 1:1 em um tempo de 10 segundos. Em seguida lavada com agua

corrente e acetona, secagem por jato de ar quente paralelo a superficie revelada.

3.19. Microscopia otica das secOes das pastilhas

A caracterizacdo atraveés da microscopia Gtica foi executada com os aumentos
de 50, 100, 200, 500 e 1000 vezes; realizado com Microscopio Otico marca
OLIMPUS modelo BX51M com camera de video acoplada, conforme apresentada

na figura 3.10.

Figura 3.10 — Andlise por microscopia Gtica.
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3.20. Microdureza Vickers das secdes das pastilhas

A microdureza vickers das secdes superficiais e transversais foi analisada
através de um ensaio de dureza vickers feito no Microdurémetro marca INSIZE
modelo ISH TDV 1000, com carga aplicada pelo penetrador variando de 0,5 kgf a 1
kgf, conforme apresentado na figura 3.11.

Figura 3.11 — Detalhamento do microdurémetro da UFPE.

3.21. MEV e EDS da secao transversal

Realizado no Microscopio Eletronico de Varredura (MEV), no Departamento
de Microscopia do DEMEC, modelo TM 3000 HITACHI. As secdes transversais das
pastilhas foram o alvo da Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), conforme o
aspecto microestrutural da parte interna do material é possivel saber se houve a
incorporacao do refor¢co pela matriz, distribuicdo uniforme, presenca de porosidades
e interface matriz-reforco consolidada. Tivemos que desembutir as amostras para
reduzir o tempo de andlise. Na figura 3.12, € apresentado a preparacdo das
amostras antes de caracteriza-las e a colocacao delas no MEV.
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Figura 3.12 — Preparacao das amostras (1); Colocagdo das amostras para andlise (2).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Caracterizacao das pastilhas de compdsitos

4.1.1. Granulometria dos pos por difracao a laser

Na figura 4.1, apresenta-se o0 espectro por difracdo a laser da matriz de liga
de aluminio AA 2124, conforme material recebido. Junto com esses resultados
mostraremos um gréfico onde estéo listados os resultados para diametros médio das
particulas a 10%, 50% e 90% da distribuicdo normal [d(0,1); d(0,5) e d(0,9)]. E

notoria a diferenca de tamanho das particulas entre matriz e reforco.

Particle Size Distribution
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Figura 4.1 — Resultado difracéo a laser: AA 2124
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Figura 4.2 — Gréfico do Excel: tamanho de particulas do AA 2124
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4.1.2. Amostras de AA 2124 e Nitreto de Silicio Si  3N4 com reforco de 5% e 30,
60 e 120 minutos de MAE

Observa-se que na figura 4.3 ha uma curva normal central onde concentra o
maior volume de tamanho de particula da amostra de AA 2124 + 5% SizN4 com 30
minutos MAE, porém nota-se que na parte direita & curva acentuada, temos um
pequeno volume com tamanhos de particula maiores que 100 um, provavelmente
devido ao pequeno tempo de Moagem de Alta Energia. Na figura 4.4 observa-se que
a maior quantidade dos tamanhos de particula seguem uma curva normal
semelhante a amostra exposta na figura 4.3, com uma leve redugéo no volume de
particulas maiores que 100 um devido o aumento no tempo de moagem que neste

caso € de 60 minutos de moagem de alta energia.

Particle_Size Distribution
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Figura 4.3 — Resultado difracéo a laser: AA 2124 + 5% Siz;N4 30 minutos MAE.
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Figura 4.4 — Resultado difracéo a laser: AA 2124 + 5% Si;N, 60 minutos MAE.
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Particle_Size Distribution
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Figura 4.5 — Resultado difracdo a laser: AA 2124 + 5% SisN4 120 minutos MAE.

Tamanho da particula (um)
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140
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Figura 4.6 — Grafico Excel [5%)]: Tamanho da particula X Grupos percentuais.

Na figura 4.5, nota-se que com o maior tempo de moagem de alta energia,
120 minutos, as particulas tornaram-se mais homogénea em relagdo ao tamanho
dessas particulas, obedecendo ha uma curva normal com menor desvio padrdo. Isso
€ observado pelo crescimento da fracdo volumétrica entre as figuras 4.3, 4.4 e 4.5
(evolucao).

Observa-se na figura 4.6, que para as trés divisbes de categorias de tamanho
de particula do 1j10%), dos[s0%) € dogeow), @ moagem a 60 minutos obteve um maior
tamanho de particula com média de 13,58 um, 51,96 pum e 146,85 pum,
respectivamente, com um percentual de reforco de 5% de SisN4. ISso mostra que o
tempo de MAE de 60 minutos n&o foi suficientemente adequado para reduzir
significativamente o tamanho das particulas, provavelmente pela pouca

incorporacao do refor¢co na matriz, demonstrando uma maior ductilidade.
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De acordo com Kottaus, o silicio melhora a fundibilidade, porém favorece o

endurecimento das ligas de aluminio.

4.1.3. Amostras de AA 2124 e Nitreto de Silicio Si  3N4 com refor¢co de 10% e 30,
60 e 120 minutos de MAE
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Figura 4.7 — Resultado difracdo a laser: AA 2124 + 10% SisN4 30 minutos MAE.
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Figura 4.8 — Resultado difracdo a laser: AA 2124 + 10% SisN, 60 minutos MAE.

As figuras 4.7 a 4.9 apresentam os resultados dos tamanhos de particulas
analisados por difracéo a laser das amostras de AA 2124 com 10% de SizN4 em trés
tempos de moagem diferentes 30, 60 e 120 minutos. Observa-se que na figura 4.7
h&d uma curva normal central onde concentra o maior volume de tamanho de
particula da amostra de AA 2124 + 5% Si3zN4 com 30 minutos MAE, porém nota-se
gue na parte direita a curva acentuada, temos um pequeno volume com tamanhos
de particula maiores que 100 um, provavelmente devido ao pequeno tempo de

Moagem de Alta Energia. Porém, na figura 4.8 nota-se um volume consideravel de
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particulas, obedecendo uma outra curva normal, de menor intensidade, a direita da
curva principal, provavelmente pela incorporagéo do reforco diferente em relagéo ao

tempo de moagem de 60 minutos.

Particle Size Distribution |
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Figura 4.9 — Resultado difracéo a laser: AA 2124 + 10% SisN4 120 minutos MAE.

Na figura 4.9, observa-se um volume de particulas com tamanho acima de
100 um. isso indica que mesmo o0 maior tempo de moagem de alta energia de 120
minutos, ndo foi suficiente para homogeneizar a curva normal de volume de

tamanho de particula.

Tamanho da particula (um)
180

160
140
120
100
&80
60
40
20

162,95

102,44

W 10% 30 min

W 10% 60 min

10% 120 min

do,1 do,s do,9
Grupos percentuais na escala normal

Figura 4.10 — Grafico Excel [10%]: Tamanho da particula X Grupos percentuais.

Verifica-se na figura 4.10, que ndo houve uma diferenca significativa nos
tamanhos das particulas da amostra de AA 2124 com 10% de refor¢co de SisN, em

comparacao a amostra com 5% de refor¢o de SisN4 evidenciado na figura 4.6.
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4.1.4. Amostras de AA 2124 e Nitreto de Silicio Si  3N4 com refor¢co de 15% e 30,
60 e 120 minutos de MAE

8 _Particle Size Distribution__________ |
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Figura 4.11 — Resultado difracéo a laser: AA 2124 + 15% SisN, 30 minutos MAE.
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Figura 4.12 — Resultado difracéo a laser: AA 2124 + 15% SisN, 60 minutos MAE.
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Figura 4.13 — Resultado difracdo a laser: AA 2124 + 15% SisN, 120 minutos MAE.

As figuras 4.11, 4.12 e 4.13, apresentam os resultados dos volumes de
tamanho de particulas analisados por difracédo a laser das amostras de AA 2124 com

15% de Si3N4 em trés tempos de moagem diferentes 30, 60 e 120 minutos. Observa-
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se gue na figura 4.11 além da curva normal central existe um pequeno volume de
particulas com tamanhos superiores a 120 um evidenciando que o tempo de
moagem de 30 minutos foi insuficiente para manter uma homogeneidade nos
tamanhos de particulas. Nas figuras 4.12 e 4.13 aparentam uma melhor
homogeneidade nos tamsanhos de particulas evidenciados pela boa distribuicdo da

curva de volume de particulas.

Tamanho da particula (um)
120
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Grupos percentuais na escala normal

Figura 4.14 — Gréfico Excel [15%]: Tamanho da particula X Grupos percentuais.

Observa-se na figura 4.14, que nédo houve uma diferenca significativa nos
tamanhos das particulas da amostra de AA 2124 com 15% de reforco de Si3Ny.
Nota-se que em d0,5s0%), @ diferenga entre os trés temos de moagem, 30, 60 e 120

min, variam entre 4% e 10% nos tamanhos das particulas.

4.1.5. Amostras de AA 2124 e Nitreto de Silicio Si  3N4 com refor¢co de 20% e 30,
60 e 120 minutos de MAE

As figuras 4.15, 4.16 e 4.17, apresentam os resultados dos volumes de
tamanho de particulas analisados por difracéo a laser das amostras de AA 2124 com
20% de SizN4 em trés tempos de moagem diferentes 30, 60 e 120 minutos. Observa-
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se que as trés figuras apresentam uma boa distribuicdo normal no que se refere ao

tamanho das particulas, como evidenciado nas curvas normais.
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Figura 4.15 — Resultado difracdo a laser: AA 2124 + 20% SisN, 30 minutos MAE.
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Figura 4.16 — Resultado difracdo a laser: AA 2124 + 20% SisN, 60 minutos MAE.
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Figura 4.17 — Resultado difracdo a laser: AA 2124 + 20% SisN, 120 minutos MAE.
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Figura 4.18 — Gréfico Excel [20%]: Tamanho da particula X Grupos percentuais.

Observa-se na figura 4.18, que nédo houve uma diferenca significativa nos
tamanhos das particulas da amostra de AA 2124 com 20% de reforco de Si3Nj.
Nota-se que em d0,5s0%), @ diferenga entre os trés temos de moagem, 30, 60 e 120

min, variam em média 13% nos tamanhos das particulas.

4.1.6. Distribuicdo dos resultados por classe, comp arativo tempo de moagem X
concentragéo do reforgo.

Com os resultados anteriores, fizemos uma avaliacdo do tamanho de
particula (um) agrupada pelas classes de resultados ou fracdo volumétrica, tomando
como base 50% das particulas [d(0,5)], levando-se em consideragdo o tempo de
moagem e a concentracao do refor¢o. Veja os resultados na figura 4.19.

Observa-se que em comparacdo com a amostra de AA 2124 sem reforco
apresentada na figura 4.19, onde 50% das amostras mensuravam-se 34,22 ym, néao
houve uma reducgédo significativa nos tamanhos das particulas. Esse fato ocorreu
devido a soldabilidade do reforco na matriz e a o tempo de moagem insuficiente para
uma maior reducao. Nota-se que no tempo de 30 minutos de MAE, as amostras com
os diferentes percentuais de reforgos, 5%, 10% 15% e 20%, ndao apresentaram uma
diferenca significativa. Nas amostras onde o tempo de moagem foi de 60 minutos,

observa-se que as amostras onde havia maior percentual de reforco, as particulas
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ficaram menores, mostrando uma apreciavel reducdo no tamanho de particula entre

as fracoes de 10 e 15%.

Tamanho da particula (um) Classe d(0,5)

w -
51,96
50 -

40 4
33,8033,60 m 5%
31,41 g 32,92

30 m10%

m15%

20 W 20%

10

30 min 60 min 120 min
Tempo de moagem — MAE

Figura 4.19 — Gréfico Excel: Fracéo volumétrica d(0,5) do AA 2124 + SizN,

As amostras processadas em um tempo de 120 minutos de moagem de alta
energia, apresentam uma declividade de 6,49°rad, s eguindo uma reta com AT de 90
minutos e reducéo de 26,01% entre 5% e 20% de reforco de Si3zN,.

Comparando-se as granulometrias em relacdo a quantidade de reforgo,
observamos que n&o houve uma mudanga significativa.

Segundo Calliester (2000), quanto menor o tamanho de particula de Si
presente nas ligas de aluminio, melhor para o tratamento de envelhecimento.
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4.2. DRX para identificacao das fases

Utilizou-se a difracdo de raios-X (DRX) para identificar os elementos
presentes nos pos e seus picos caracteristicos. Utilizou-se a lei de Bragg para
encontrar a intensidade e depois a intensidade relativa. Com posse destes dados,
comparou-se 0s valores com as fichas cristalograficas dos possiveis materiais
existentes, para nos certificarmos da presenca real desses elementos quimicos e a

qual plano o mesmo pertence. As figuras 4.23 a 4.26 mostram esses graficos.

7000 .
120 min D=3000
5000 Al 60 min D=1500
30 min D=0
5000 - A
.i,g; 4000 Si3N4 " Al A Al
5 Si3N4 LAl Al Al Al
% 3000_\\_ mionh ;ug_,,J"L_ i J'»..Ju Al
I
2000 || | \
\‘u....._ - \ VI N /\ AT W —l\......,......-/\-«f\.-
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5 SR 5 S T Y
20 40 60 80 100 120
angulo 2 theta

Figura 4.20 — Resultado da difracao por raios-X (DRX) para a AA 2124 + 5% Si;N4 — 30, 60, 120
minutos MAE.

Na figura 4.20 é apresentada a superposicdo dos difratogramas das amostras
de pés de liga de aluminio AA 2124 com 5% de reforco de SisNs com tempo de
processamentos de 30, 60 e 120 minutos de moagem de alta energia. Observa-se
gue nao houve alteragdes significativas nos difratogramas para os diferentes tempos
de moagem. O difratograma apresenta picos de SizNs que comprovam a
caracteristica do processo de moagem de alta energia através de boa
homogeneidade dos pés. A pouca quantidade de picos evidenciados deve-se a

pequena fracdo de reforco de SizNg4, 5%.
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Figura 4.21 — Resultado da difracdo por raios-X (DRX) para a AA 2124 + 10% SizN, — 30, 60, 120
minutos MAE.

Na figura 4.21 é apresentada a superposicao dos difratogramas das amostras
de pos de liga de aluminio AA 2124 com 10% de refor¢co de SizsN, com tempo de
processamentos de 30, 60 e 120 minutos de moagem de alta energia. Observa-se
gue nao houve alteragdes significativas nos difratogramas para os diferentes tempos
de moagem. O difratograma apresenta picos de SisN, em maior quantidade que as
amostras com 5% de reforco, mostrada na figura 4.20, que comprovam a boa
incorporacao do refor¢co na matriz e a sua intensidade maior € devido a maior teor de
reforgco em relagéo ao caso anterior.

Na figura 4.22 é apresentada a superposi¢ao dos difratogramas das amostras
de pos de liga de aluminio AA 2124 com 15% de refor¢co de SizsNs com tempo de
processamentos de 30, 60 e 120 minutos de moagem de alta energia. Nota-se que o
namero de picos de SisN4 € consideravelmente maior, comparando-se as amostras
com 5% e 10% de refor¢co de SizN4, inclusive com sua intensidade maior. Porém,
nao observa-se alteracOes significativas nos difratogramas para os diferentes

tempos de moagem, similar ao acontecido nos casos anteriores.
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Figura 4.22 — Resultado da difracdo por raios-X (DRX) para a AA 2124 + 15% Si;N, — 30, 60, 120
minutos MAE.

A cada incremento do reforgo, notamos um nimero maior de picos SisN4 e
com magnitude maiores. Esse fato é observado comparando-se as figuras 4.20,
4.21, 4.22 e 4.23. Na figura 4.23 é apresentada a superposicdo dos difratogramas
das amostras de pos de liga de aluminio AA 2124 com 20% de refor¢o de SizN4 com
tempo de processamentos de 30, 60 e 120 minutos de moagem de alta energia. Nao
houve alteragbes significativas nos difratogramas para os diferentes tempos de

moagem.
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Figura 4.23 — Resultado da difracdo por raios-X (DRX) para a AA 2124 + 20% SizN,4 — 30, 60, 120
minutos MAE.

Observamos que na moagem de 30 minutos, obtemos 0s menores picos de

intensidade. Nas segundas colunas das planilhas ilustradas nas figuras de niumero

4.27 a 4.30, mostraremos os graficos do Excel que descrevem bem essa assertiva.

AA2124 + Si 3N, 5% 30 minutos

AA2124 + SizN,4 5% 60 minutos

AA2124 + SizNy4 5% 120 minutos

. Intens. . Intens. . Intens.

Pico |Intens. Rel. [% Index. [Plano ||Pico |Intens. Rel. [% Index. [Plano ||Pico |Intens. Rel. % Index. |[Plano
1 234 5,80 | Si3N4| 200 1 202 5,51 | Si3N4| 200 1 250 7,69 | Si3N4| 200
2 147 3,65 | Si3N4| 101 2 139 3,79 | Si3N4| 101 2 244 7,50 | Si3N4| 210
3 228 5,65 | Si3N4| 210 3 181 4,93 | Si3N4 | 210 3 [ 3253 [100,00 Al 111
4 | 4032 (100,00 Al 111 4 |3669 (100,00 Al 111 4 | 1685 51,80 Al 200
5 | 1886 46,78 Al 200 5 | 1600 43,61 Al 200 5 835 25,67 Al 220
6 904 22,42 Al 220 6 805 21,94 Al 220 6 668 20,53 Al 311
7 737 18,28 Al 311 7 698 19,02 Al 311 7 222 6,82 Al 222
8 243 6,03 Al 222 8 245 6,68 Al 222 8 135 4,15 Al 400
9 130 3,22 Al 400 9 139 3,79 Al 400 9 249 7,65 Al 331
10 | 258 6,40 Al 331 10 | 266 7,25 Al 331 10 | 210 6,46 Al 420
11 | 243 6,03 Al 420 11 | 237 6,46 Al 420

Figura 4.24 — Gréfico do Excel: planilha para calculo da intensidade e definicdo do plano e elemento
de cada amostra (AA 2124 + 5% de reforco de SizN4 a 30, 60 e 120 minutos de MAE).



AA2124 + Si 3N, 10% 30 minutos

AA2124 + Si 3N, 10% 60 minutos
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AA2124 + Si3N, 10% 120 minutos

. Intens. . Intens. . Intens.

Pico |Intens. Rel. [% Index. [Plano ||Pico |Intens. Rel. [% Index. [Plano ||Pico |Intens. Rel. % Index. |[Plano
1 189 5,26 | Si3N4| 100 1 189 5,26 | Si3N4| 100 1 211 7,25 | Si3N4| 100
2 181 5,04 | Si3N4| 110 2 181 5,04 | Si3N4| 110 2 194 6,66 | Si3N4| 110
3 331 9,22 | Si3N4 | 200 3 331 9,22 | Si3N4| 200 3 360 12,36 | Si3N4| 200
4 202 5,63 | Si3N4| 101 4 202 5,63 | Si3N4| 101 4 205 7,04 | Si3N4| 101
5 316 8,80 | Si3N4| 210 5 316 8,80 | Si3N4| 210 5 356 12,23 | Si3N4| 210
6 | 3590 |100,00 Al 111 6 | 3590 |100,00 Al 111 6 | 2912 100,00 Al 111
7 | 1612 44,90 Al 200 7 | 1612 44,90 Al 200 7 | 1577 54,16 Al 200
8 146 4,07 Cu 200 8 146 4,07 Cu 200 8 135 4,64 Cu 200
9 763 21,25 Al 220 9 763 21,25 Al 220 9 124 4,26 | Si3N4| 320
10 | 642 17,88 Al 311 10 | 642 17,88 Al 311 10 | 741 25,45 Al 220
11 | 224 6,24 Al 222 11 | 224 6,24 Al 222 11 141 4,84 | Si3N4| 321

Figura 4.25 — Gréfico do Excel: planilha para calculo da intensidade e definicdo do plano e elemento
de cada amostra (AA 2124 + 10% de reforco de SizN4 a 30, 60 e 120 minutos de MAE).

AA2124 + Si 3N, 15% 30 minutos

AA2124 + Si 3N, 15% 60 minutos

AA2124 + Si3N4 15% 120 minutos

. Intens. . Intens. . Intens.

Pico |Intens. Rel. [% Index. [Plano ||Pico |Intens. Rel. [% Index. [Plano ||Pico |Intens. Rel. %4 Index. |[Plano
1 211 7,25 | Si3N4| 100 1 263 8,19 | Si3N4| 100 1 199 6,99 | Si3N4| 100
2 194 6,66 | Si3N4| 110 2 245 7,63 | Si3N4| 110 2 210 7,37 | Si3N4| 110
3 360 12,36 | Si3N4| 200 3 511 15,92 | Si3N4| 200 3 498 17,49 | Si3N4| 200
4 205 7,04 | Si3N4| 101 4 263 8,19 | Si3N4| 101 4 263 9,23 | Si3N4| 101
5 356 12,23 | Si3N4| 210 5 499 15,55 | Si3N4| 210 5 470 16,50 | Si3N4| 210
6 |2912 |100,00 Al 111 6 | 3210 |100,00 Al 111 6 | 2848 |100,00 Al 111
7 | 1577 54,16 Al 200 7 172 5,36 | Si3N4| 201 7 137 4,81 | Si3N4| 201
8 135 4,64 Cu 200 8 | 1580 49,22 Al 200 8 | 1432 50,28 Al 200
9 124 4,26 | Si3N4 | 320 9 177 5,51 Cu 200 9 147 5,16 Cu 200
10 | 741 25,45 Al 220 10 121 3,77 | Si3N4| 320 10 | 125 4,39 | Si3N4| 320
11 141 4,84 | Si3N4 | 321 11 | 753 23,46 Al 220 11 | 632 22,19 Al 220

Figura 4.26 — Gréfico do Excel: planilha para calculo da intensidade e definicdo do plano e elemento
de cada amostra (AA 2124 + 15% de reforco de SizN4 a 30, 60 e 120 minutos de MAE).

AA2124 + Si 3N, 20% 30 minutos

AA2124 + Si 3N, 20% 60 minutos

AA2124 + SizN4 20% 120 minutos

. Intens. . Intens. . Intens.

Pico |Intens. Rel. [% Index. [Plano ||Pico [Intens. Rel. [% Index. [Plano ||Pico [Intens. Rel. % Index. [Plano
1 282 8,51 | Si3N4 | 100 1 237 7,77 | Si3N4 | 100 1 278 10,08 | Si3N4| 100
2 296 8,93 | Si3N4 | 110 2 288 9,44 | Si3N4 | 110 2 269 9,76 | Si3N4| 110
3 708 21,37 | Si3N4 | 200 3 698 22,89 | Si3N4| 200 3 640 23,21 | Si3N4| 200
4 428 12,92 | Si3N4| 101 4 337 11,05 | Si3N4| 101 4 317 11,50 | Si3N4| 101
5 714 21,55 | Si3N4| 210 5 661 21,67 | Si3N4| 210 5 646 23,43 | Si3N4| 210
6 | 3313 |100,00 Al 111 6 | 3050 |100,00 Al 111 6 | 2757 100,00 Al 111
7 190 5,73 | Si3N4 | 300 7 165 541 | Si3N4 | 300 7 184 6,67 | Si3N4| 300
8 | 1579 47,66 Al 200 8 | 1548 50,75 Al 200 8 | 1497 54,30 Al 200
9 123 3,71 | Si3N4 | 220 9 115 3,77 | Si3N4 | 220 9 116 4,21 | Si3N4| 220
10 143 4,32 | Si3N4| 310 10 133 4,36 | Si3N4| 310 10 148 5,37 | Si3N4| 310
11 224 6,76 Cu 200 11 220 7,21 Cu 200 11 201 7,29 Cu 200

Figura 4.27 — Gréfico do Excel: planilha para calculo da intensidade e definicdo do plano e elemento
de cada amostra (AA 2124 + 20% de reforgo de SizN4 a 30, 60 e 120 minutos de MAE).
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4.3. Densificacao das pastilhas compactadas e sinte  rizadas

Para essa etapa, compactamos 36 amostras, conforme tabela 1 do apéndice
I, para a inicial tarefa de avaliacdo da densificacdo das pastilhas verde e sinterizadas
como forma de comparativo entre a densidade padréo do aluminio. Tomamos como
referéncia a densidade para o aluminio de 2,71 g/cm®.
Para todas as amostras utilizamos
« Pressdo de 7,0 t/lcm?.

e Tempot=10s.

Para sinterizag&o utilizamos:
e« Temperaturade T = 500C.
e tempot=5h.

Todas as pastilhas foram compactadas com seus refor¢cos na propor¢cao de
5%, 10%, 15% e 20% de nitreto de silicio SizN4. Para o calculo da massa, utilizamos
uma balanga de precisdo da UFPE. Para o célculo do volume consideramos as
dimensdes medidas em cada amostra por um paquimetro calibrado da oficina do
DEMEC.

Na tabela 3 do apéndice 1, mostramos quais pastilhas prosseguiram no
trabalho para andlise: 1; 2B; 3B; 4A; 5B; 6B; 7; 8B; 9B; 10; 11; 12B (amostras com
maiores densificacdes entre cada grupo de percentual de reforco — ver tabela 2 e 3
do apéndice 1). As amostras revelaram bons resultados para densificacdo e boa
usinabilidade para corte superficial e transversal. Algumas variacdes dimensionais
no aumento de espessura ap0s a sinterizacdo pode ser considerado normal e

previsto para as pecas pelo método de sinterizacéo utilizado.
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4.4. Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Nesta etapa, mostraremos as imagens de MEV para analise de composicdo
guimica dos pos de partida.

4.4.1. MEV do p6 da matriz de aluminio AA 2124 como recebido — aumentos
100x (a), 200x (b) e 500x (c)

Figura 4.28 — MEV AA 2124 100x (a), 200x (b) e 500x (c).

A figura acima, figura 4.28, destaca a morfologia original, predominantemente
esférica do p6 da liga metalica de AA 2124 recebido para a pesquisa, sem reforco e
sem sofrer o processo de moagem de alta energia. Essa morfologia € tipica de
material ductil e de p6 fabricado pelo método de atomizacdo que promove a
solidificacdo do metal em particulas finamente divididas.

Segundo Suryanarayana (1998), o processo de MAE modifica a morfologia da
liga AA 2124, originalmente esférica, para uma morfologia equiaxial, mais propicia

para o processo de conformacéo, pois evita a formacao de propriedades direcionais.
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4.4.2. MEV do p6 da matriz AA 2124 e reforgo 5%, 10 %, 15% e 20% SizN4 30

minutos MAE — aumentos 1000x.

LDM-UFFE 1, BBE 3 LOM-UFFE

Figura 4.29 — MEV AA 2124 + 5%, 10%, 15%, 20% SizN, — 30 min MAE. — 5% (a), 10% (b), 15% (c),
20% (d).

A figura 4.29 apresenta a analise feita através de MEV de uma amostra de
liga de aluminio AA 2124 com 5%, 10%, 15% e 20% de reforco de SisN4 a um tempo
de moagem de 30 min (MAE) em ampliacdes de 130x, 250x, 500x e 1000x. Os pés
processado durante 30 minutos apresentaram morfologia modificadas originalmente
esférica para morfologias mais achatadas e irregulares. Observa-se que com a
incorporacdo de 5% de reforco de SisN4, as particulas encontraram-se mais
deformadas onde os pos fragilizaram-se e apresentaram fraturas. As fraturas ficam
evidentes nas figuras (c) e (d).

A morfologia inicial dos po6s € modificada quando as particulas séo
submetidas as colisdes continuas das bolas promovendo repetidas soldas, fraturas e

ressoldas permitindo melhor controle microestrutural no compésito.
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4.4.3. MEV do p6 da matriz AA 2124 e reforgo 5%, 10 %, 15% e 20% SizN, 60

minutos MAE — aumentos 1000x.

LOM-UFPE

A,

LDM-UFFPE

Figura 4.30 — MEV AA 2124 + 5%, 10%, 15%, 20% SisN, — 60 min MAE. — 5% (a), 10% (b), 15% (c),
20% (d).

A figura 4.30 apresenta a analise feita através de MEV de uma amostra de
liga de aluminio AA 2124 com 5%, 10%, 15% e 20% de reforco de SisNs a um
tempo de moagem de 60 min (MAE) em ampliacdes de 130x, 250x, 500x e 1000x. A
MAE utilizando 60 minutos modificou as morfologias dos pdés compodsitos
processados durante 30 minutos, de achatada e irregular, para morfologias mais
proximas a equiaxiais com as morfologias tendendo para esférica. Observa-se que
com a incorporacao de 5% de reforco de SisNg4, as particulas encontraram-se mais
deformadas onde os pés fragilizaram-se e apresentaram fraturas e com o0 aumento

do tempo as particulas ficaram mais deformadas.



69

4.4.4. MEV do p6 da matriz AA 2124 e reforgo 5%, 10 %, 15% e 20% Si3zN4 120

minutos MAE — aumentos 1000x.

4

. i

P

LDMN-UFFE

2 L
LDM-UFFPE 20 kU X1, 8808 & rarn LDM-UFFPE

Figura 4.31 — MEV AA 2124 + 5%, 10%, 15%, 20% SisN, — 120 min MAE. — 5% (a), 10% (b), 15% (c),
20% (d).

A figura 4.31 apresenta a analise feita através de MEV de uma amostra de
liga de aluminio AA 2124 com 5%, 10%, 15% e 20% de reforco de SisN4 a um tempo
de moagem de 120 min (MAE) em ampliacGes de 130x, 250x, 500x e 1000x. A MAE
utilizando 120 minutos modificou a morfologia do compdésito processado com 30
minutos, de préxima a equiaxial para uma morfologia com perfil pontiagudo,
guebradico, semelhante a particulas com morfologia denditricas.

Os compasitos reforcados com 5% de Si3N4 e processados em MAE durante
o tempo de 30 min revelou uma morfologia mais grosseira, achatada e irregular,
enquanto que com aumento do tempo de moagem para 120 minutos, notamos as

particulas com uma morfologia mais refinada.
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Como mostrado nas figuras de 4.33 a 4.48 obtidas através de MEV, € notdria
a boa soldabilidade entre matriz e reforco e uma boa distribuicdo das lamelas de
material que foi consolidado pelo processo de moagem de alta energia, onde
diversas particulas da matriz e do reforco sdo comprimidos e soldados.
Posteriormente essas lamelas iram se deformar e fraturar formando particulas
menores homogéneas.

Pudemos observar nas figuras citadas que no tempo de moagem de 60
minutos houve uma soldabilidade maior, porém quando aumentamos o0 tempo as

particulas ficaram mais quebradicas conforme esperado.

4.5. Microscopia Otica das secdes transversais e su  perficiais das pastilhas
mais densificadas

Apbs a avaliacdo da densificagdo das pastilhas, as que mais se aproximaram
com a densidade padrdo, conforme tabela 3 do apéndice |, foram cortadas, lixadas,
polidas atacadas quimicamente e feitas limpezas das secbes transversais e
superficiais. Para essas amostras foram executadas por Microscopia Otica (MO)
para avaliacao.

4.5.1. MO de AA 2124 com reforgco 5% Si 3N4 — 30, 60 e 120 minutos MAE —
Secdes Superficial e Transversal.

« BN ah % e ;: £, @i e gt P ) i [ N - "~ e it »
Figura 4.32 — MO AA 2124 + 5% SizN, 30 min. MAE — secao superficial: 500x (a), 1000x (b) — secéo
transversal: 500x (c), 1000x (d).
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b) 60 min MAE:
. >y

20

3 —

Figura 4.33 — MO AA 2124 + 5% SisN, 60 min. MAE — secao superficial: 500x (a), 1000x (b) — secéo
transversal: 500x (c), 1000x (d).

¢) 120 min MAE:

Figura 4.34 — MO AA 2124 + 5% SisN, 120 min. MAE — secdao superficial: 500x (a), 1000x (b) — secéo
transversal: 500x (c), 1000x (d).

As figuras 4.32 a 4.34 apresentam o0s resultados da microscopia o6tica nas
amostras das ligas de aluminio AA 2124 com 5% de reforco de SisN4 das secdes
superficiais e transversais com diferentes tempos de processamento, 30, 60, 120
min MAE com duas ampliacbes 500x e 1000x. Notamos que com o0 aumento do

tempo de moagem houve um aumento no que concerne as deformacbes das
lamelas.
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4.5.2. MO de AA 2124 com reforgco 10% Si 3N4 — 30, 60 e 120 minutos MAE —
Secdes Superficial e Transversal.

a) 30 min MAE:

""léfa,
Loy,

¥
b}

\u__' y
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.‘ ¥ \- ':.:'q - ;' A ,';3.. o
Figura 4.35 — MO AA 2124 + 10% SisN, 30 min. MAE — secdao superficial: 500x (a), 1000x (b) — secéo
transversal: 500x (c), 1000x (d).

b) 60 min MAE:

Rl T L § _
Figura 4.36 — MO AA 2124 + 10% SisN, 60 min. MAE — secao superficial: 500x (a), 1000x (b) — secéo
transversal: 500x (c), 1000x (d).
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c) 120 min MAE:

Figura 4.37 — MO AA 2124 + 10% SisN, 120 min. MAE — sec¢éo superficial: 500x (a), 1000x (b) —
secao transversal: 500x (c), 1000x (d).

As figuras 4.35 a 4.37 apresentam o0s resultados da microscopia otica nas
amostras das ligas de aluminio AA 2124 com 10% de refor¢o de SisN, das secdes
superficiais e transversais com diferentes tempos de processamento, 30, 60, 120
min MAE com duas ampliacdes 500x e 1000x. Observamos que com o aumento do
tempo de moagem as deformacdes das lamelas aumentaram com uma leve
diferenca em relacdo ao anterior devido a maior fracdo de reforgo incorporado na

matriz.

4.5.3. MO de AA 2124 com reforgco 15% Si 3N4 — 30, 60 e 30 minutos MAE —
Secdes Superficial e Transversal.

a) 30 min MAE:

Figura 4.38 — MO AA 2124 + 15% SisN, 30 min. MAE — secdao superficial: 500x (a), 1000x (b) — secéo
transversal: 500x (c), 1000x (d).
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b) 60 min MAE:
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Figura 4.39 — MO AA 2124 + 15% SisN, 60 min. MAE — secdo superficial: 500x (a), 1000x (b) — secéo
transversal: 500x (c), 1000x (d).

¢) 120 min MAE:

Figura 4.40 — MO AA 2124 + 15% SisN, 120 min. MAE — sec¢éo superficial: 500x (a), 1000x (b) —
secgdo transversal: 500x (c), 1000x (d).

As figuras 4.38 a 4.40 apresentam os resultados da microscopia o6tica nas
amostras das ligas de aluminio AA 2124 com 15% de refor¢o de SisN4 das secdes
superficiais e transversais com diferentes tempos de processamento, 30, 60, 120
min MAE com duas ampliacdes 500x e 1000x. Notamos que as lamelas seguiram a
mesma morfologia de deformacédo que as fracdes de reforcos anteriores com o
aumento do tempo de moagem, porém com mais deformagcdo devido a maior
guantidade de reforgo.
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4.5.3. MO de AA 2124 com reforgo 20% Si 3N4 — 30, 60 e 30 minutos MAE —
Secdes Superficial e Transversal.

transversal: 500x (c), 1000x (d).

. £ & ,{ ' " . o o e R E Y .
Figura 4.42 — MO AA 2124 + 20% SisN, 60 min. MAE — secao superficial: 500x (a), 1000x (b) — secéo
transversal: 500x (c), 1000x (d).
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c) 120 min MAE:
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Figura 4.43 — MO AA 2124 + 20% SisN, 120 min. MAE — sec¢éo superficial: 500x (a), 1000x (b) —
secao transversal: 500x (c), 1000x (d).

As figuras 4.41 a 4.43 apresentam os resultados da microscopia Otica nas
amostras das ligas de aluminio AA 2124 com 20% de refor¢o de SisN, das secdes
superficiais e transversais com diferentes tempos de processamento, 30, 60, 120
min MAE com duas ampliacbes 500x e 1000x. Fica nitido o aumento das fraturas
mesmo a um tempo de moagem de 30 minutos devido a incorporacgéo do reforgco de
Si3N4 que torna mais fragil a matriz de aluminio e, quanto maior o tempo de
moagem, maior as deformacgdes nas lamelas.

Percebemos uma distribuicdo bastante equilibrada do reforco na matriz em
todas as imagens da microscopia Otica das pastilhas refor¢cadas, afirmando a
assertiva de que a moagem de alta energia (MAE) é um processo eficiente para a
diminuicdo do tamanho de particula tanto da matriz quanto do reforco e incorporacao
dessa particula de reforco na matriz metdlica. Isso garante um material com menor
porosidade e propriedades mecéanicas superiores, coerente com a teoria dos
compositos produzidos via metalurgia do po (MP).

Na secao transversal, em todos 0s casos, pode ser visto mais claramente o
fenbmeno de soldagem em camadas. A insercdo do reforco duro na matriz é
bastante visivel nas micrografias ampliadas 1000x, como também podemos ter uma
ideia das dimensdes e da geometria modular do reforgo entre as camadas da matriz.

Observamos que o aumento do reforco foi mais significativo no sentido de
promover uma maior deformacao na estrutura do compdésito do que o tempo de
moagem, notadamente nas fracdes de reforcos de 15% e 20%.
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4.6. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e El etroscopia de Energia

Dispersiva de Raio-X (EDS) das sec¢des transversais  das pastilhas reforcadas

Nesta etapa do trabalho mostraremos os resultados e comentéarios sobre as
amostras reforcadas sobre uma visdo de MEV.

4.6.1. MEV e EDS AA 2124 refor¢co 5% Si3N4 Secao Tra nsversal — 30, 60 e 120
minutos MAE

TM-3000_0116 2013-07-09 F D76 x15k 50um TM-3000_0120 2013-07-09 F D76 x25k  30um

Figura 4.44 — MEV AA 2124 + 5% SizN,4 — secao transversal — 30 min MAE: 1.500x(a), 2.500x(b) — 60
min MAE: 1.500x(c), 2.500x(d).
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TM-3000_0121 2013-07-09 F D78 x15k 50um TM-3000_0124 2013-07-09 F D78 x25k  30um

Figura 4.45 — MEV AA 2124 + 5% Si3N4 — secao transversal — 120 min MAE: 1.500x(e), 2.500x(f).

As figuras 4.44 e 4.45 apresentam os resultados de Microscopia Eletrénica de
Varredura das secdes transversais das amostras das ligas de aluminio AA 2124 com
5% de reforco de SisN, com diferentes tempos de processamento, 30, 60, 120 min
MAE com duas ampliacdes 1.500x e 2.500x. Notamos uma maior deformacao nas
lamelas com o aumento do tempo de moagem.

_Cps/eV. (a)

|
0— LI B B B B
0.5 1.0 1.5 2.0 2

Figura 4.46 — EDS AA 2124 + 5% Si3N, — secéo transversal — 30 min MAE (a)
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Figura 4.47 — EDS AA 2124 + 5% Si3N, — sec¢do transversal — 60 min MAE (a) — 120 min MAE (b).

As figuras 4.46 e 4.47 apresentam os resultados de Eletroscopia de Energia
Dispersiva de Raios-X (EDS) das secOes transversais das pastilhas de liga de
aluminio AA 2124, reforcadas com 5% de SisNg4, processadas em diferentes tempos
de moagem, 30, 60, 120 min MAE. Nota-se que o0 tempo de moagem nao foi
significativo para esses resultados, pois como podemos observar a caracterizacéo
das trés curvas sao similares.

Essa caracterizacdo apresenta nas trés figuras citadas, o silicio como
elemento evidente menor quantidade. Como pode-se notar, nas trés figuras
apresenta-se apenas o0 Al, Si e O. Evidenciando a pureza da liga e a boa

incorporacgao do reforco.
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4.6.2. MEV e EDS AA 2124 reforgo 10% Si3N4 Sec¢do Tr ansversal — 30, 60 e 120
minutos MAE

TM-3000_0126 2013-07-09 F D85 x1.5k 50um TM-3000_0129 D85 x25k  30um

F D80 x25k  30um

TM-3000_0136 2013-07-09 F D67 x1.8k 2013-07-09 F D67 x25k  30um

Figura 4.48 — MEV AA 2124 + 10% Si3N4 — secao transversal — 30 min MAE: 1.500x(a), 2.500x(b) —
60 min MAE: 1.500x(c), 2.500x(d) — 120 min MAE: 1.500x(e), 2.500x(f).
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A figura 4.48 apresenta os resultados de Microscopia Eletronica de Varredura
das secdes transversais das amostras das ligas de aluminio AA 2124 com 10% de
reforco de SisNs com diferentes tempos de processamento, 30, 60, 120 min MAE
com duas ampliacdes 1.500x e 2.500x. Nota-se uma maior deformacao nas lamelas
com o aumento do tempo de moagem. Observa-se que neste caso, houve uma
maior fragilizacdo do composito devido a maior incorporacéo do reforco na fase
dictil da matriz e um aumento nitido do reforco de SisN, em comparando-se com o
caso anterior, 5% de refor¢o de SizNg.
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Figura 4.49 — EDS AA 2124 + 10% SisN, — se¢Ao transversal — 30 min MAE (a) — 60 min MAE (b).
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Figura 4.50 — EDS AA 2124 + 10% Si3N4 — sec¢éao transversal — 120 min MAE (c).

As figuras 4.49 e 4.50 apresentam os resultados de Eletroscopia de Energia
Dispersiva de Raios-X (EDS) das secOes transversais das pastilhas de liga de
aluminio AA 2124, reforcadas com 10% de SisN4, processadas em diferentes tempos
de moagem, 30, 60, 120 min MAE. Nota-se que, conforme comentado no caso de
5% de refor¢co, o tempo de moagem nao foi significativo para esses resultados.
Porém, diferente do caso anterior, observa-se a maior quantidade do Si,
evidenciando a maior incorporacdo do reforco na matriz, reforgando a teoria de

eficiéncia da Moagem de Alta Energia.

4.6.3. MEV e EDS AA 2124 reforgo 15% Si3N4 Secao Tr ansversal — 30, 60 e 120
minutos MAE

TM-3000_0141 2013-07-09 F D85 x20k  30um

TM-3000_0138 2013-07-09 F D85 x15k 50um

Figura 4.51 — MEV AA 2124 + 15% Si3N, — sec¢do transversal — 30 min MAE: 1.500x(a), 2.500x(b).
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TM-3000_0143 2013-07-09 F D84 x25k  30um

D9.4 x1.5k  50um

TM-3000_0147 F D88 x15k 50um TM-3000_0148 2013-07-09 F D89 x25k  30um

Figura 4.52 — MEV AA 2124 + 15% Si3N, — se¢éo transversal — 60 min MAE: 1.500x(c), 2.500x(d) —
120 min MAE: 1.500x(e), 2.500x(f).

As figuras 4.51 e 4.52 apresentam os resultados de Microscopia Eletrénica de
Varredura das secdes transversais das amostras das ligas de aluminio AA 2124 com
15% de reforco de SisN4 com diferentes tempos de processamento, 30, 60, 120 min
MAE com duas ampliacdes 1.500x e 2.500x. Nota-se uma Boa distribuicdo da fase
de refor¢co nas micrografias de MEV dos compdsitos. Observou-se uma estrutura
mais deformada para os tempos crescentes de processamento de 30, 60 e 120
minutos de moagem.
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Figura 4.53 — EDS AA 2124 + 15% Si3;N4 — sec¢éo transversal — 30 min MAE (a) — 60 min MAE (b)

120 min MAE (c).
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A figura 4.53 apresenta os resultados de Eletroscopia de Energia Dispersiva
de Raio-X (EDS) das sec¢les transversais das pastilhas de liga de aluminio AA
2124, reforcadas com 15% de Si3N4, processadas em diferentes tempos de
moagem, 30, 60, 120 min MAE. Nesta terceira etapa é notdrio a incorporacdo do

reforgco na matriz evidenciado pela quantidade de Si encontrado nas amostras.

4.6.4. MEV e EDS AA 2124 reforco 20% Si3N4 Secéo Tr ansversal — 30, 60 e 120
minutos MAE

F D84 x15k 50um F D84 x25k  30um

D7.2 x1.5k F D72 x25k  30um

TM-3000_0160 2013-07-09 F D62 x15k 50um TM-3000_0161 2013-07-09 F D62 x25k  30um

Figura 4.54 — MEV AA 2124 + 20% Si3N, — secéo transversal — 30 min MAE: 1.500x(a), 2.500x(b) —
60 min MAE: 1.500x(c), 2.500x(d) — 120 min MAE: 1.500x(e), 2.500x(f).
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A figura 4.54 apresenta os resultados de Microscopia Eletronica de Varredura
das secdes transversais das amostras das ligas de aluminio AA 2124 com 20% de
reforco de SisNs com diferentes tempos de processamento, 30, 60, 120 min MAE
com duas ampliagcdes 1.500x e 2.500x. Observa-se uma boa distribuicdo das fases
de reforco nas micrografias de MEV dos compdsitos. Nota-se uma estrutura mais
deformada para os tempos crescentes de processamento de 30, 60 e 120 minutos
de moagem e lamelas mais homogéneas em comparacao aos casos anteriores de 5,
10 e 15%.

O nitreto de silicio SizN,4 fica revelado nas imagens do MEV mesmo em uma
baixa ampliacdo, porém bem distribuido pela matriz de aluminio e com alguma
porosidade evidenciada com aumentos maiores.

Nas micrografias transversais, observa-se que as particulas brilhantes
(esbranquecidas) nitidas nas figuras ampliadas 2500x, descontinuas do refor¢co de
nitreto de silicio estdo aderidas na estrutura lamelar da matriz AA 2124 que
preenche os espacos do composito sinterizado. Esta aderéncia promove a interacao
entre o reforco e matriz facilitando o incremento das propriedades mecéanicas do
material fabricado.

A micrografia do MEV ampliada tanto a 1500x como a 2500x, revela
surgimentos de vazios gerando intersticios no compdsito. Essa caracteristica indica
a formacdo de uma textura rugosa e com diversos tipos de poros ou cavidades

interconectados.
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Figura 4.55 — EDS AA 2124 + 20% Si3N4 — sec¢do transversal — 30 min MAE (a).
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Figura 4.56 — EDS AA 2124 + 20% Si3N, — se¢do transversal — 60 min MAE (b).— 120 min MAE (c).

As figuras 4.55 e 4.56 apresentam os resultados de Eletroscopia de Energia
Dispersiva de Raios-X (EDS) das secOes transversais das pastilhas da liga de
aluminio AA 2124, reforcadas com 20% de SisN4, processadas em diferentes tempos
de moagem, 30, 60, 120 min MAE. Nesta etapa ratificamos o argumento utilizado
nos casos anteriores onde observa-se que o aumento do tempo de moagem nao foi
significativo para esse ensaio, porém observamos cada vez mais a incorporacdo do
reforco na matriz de acordo com o aumento do percentual de Si3N,.

As cavidades e lacunas nas amostras sdo comprovadas através do EDS,
onde mostra a presenca forte do oxigénio, mesmo apos baixa de pressdo na
maquina pela producdo de um vacuo. Com o EDS ilustramos a boa estabilidade da
matriz de aluminio e aderéncia do reforco na matriz.
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4.7. Ensaios Mecanicos

4.7.1. Microdureza Vickers das pastilhas reforcadas

Nesta etapa do trabalho mostram-se os resultados da analise por microdureza
Vickers para as pastilhas reforgadas. Utilizamos uma carga de 0,5 a 1,0 kgf, devido
a variacao de deformacéo nas areas amostradas. Esse ensaio revelara a influéncia
do percentual de reforco na matriz em um comparativo com a dureza do compaosito.

Os resultados de dureza apresentam-se linearmente com a incorporagao do

refor¢co, porém com uma queda na incorporacdo de 20% Si3N4.

Tabela 4.1 — Planilha do Excel: Valores das durezas e desvios das areas superficiais e transversais.

SEGCAO SUPERFICIAL SEGAO TRANSVERSAL
AMOSTRA Densificagdo % (kgf/mm?2) (kgf/mm2)
Média Dureza [Desvio Padrdo |Média Dureza |Desvio Padrao
1 |AA 2124 + 5% Si3N4 - 30 MAE 93,29 82,13 7,04 78,59 0,87
2 [AA 2124 + 5% Si3N4 - 60 MAE 96,51 88,08 6,97 76,33 5,46
3 |AA 2124 + 5% Si3N4 - 120 MAE 96,67 153,48 16,81 119,44 5,70
4 |AA 2124 +10% Si3N4 - 30 MAE 94,01 79,44 4,35 71,72 3,13
5 |AA 2124 + 10% Si3N4 - 60 MAE 96,44 210,95 3,08 159,48 5,72
6 |AA 2124 + 10% Si3N4 - 120 MAE 96,27 169,06 7,23 144,92 8,88|
7 |AA 2124 + 15% Si3N4 - 30 MAE 94,01 221,58 3,68 163,76 2,29
8 |AA 2124 + 15% Si3N4 - 60 MAE 97,33 297,73 8,88 204,14 4,12
9 |AA 2124 + 15% Si3N4 - 120 MAE 95,65 222,55 7,74 172,28 1,92
10]AA 2124 +20% Si3N4 - 30 MAE 95,16 133,19 10,54 107,52 12,16
11]AA 2124 + 20% Si3N4 - 60 MAE 97,12 238,85 15,01 141,81 7,78
12|AA 2124 + 20% Si3N4 - 120 MAE 96,49 205,54 5,38 185,26 9,52
350,00
300,00 /.\
250,00

/ . .
200,00 / //‘ \\ 30 MAE
150,00 7 N ——-60 MAE
100,00 / / 120 MAE
' —

50,00

0,00

AA 2124 + AA 2124 + AA 2124 + AA 2124 +
5% Si3N4 10% Si3N4 15% Si3N4 20% Si3N4

Figura 4.57 — Gréfico comparativo entre as durezas das amostras superficiais.
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A tabela 4.1 apresenta os resultados encontrados no ensaio de tracdo com as
doze amostras superficiais e transversais, utilizados para a confeccado dos graficos
da figura 4.57 e 4.58.

A figura 4.57 mostra o grafico comparativo entre as durezas das amostras
superficiais para os diferentes tempos de moagem. Nota-se um comportamento
crescente para o maior tempo de moagem com destaque para a fracao de reforgo de

15% de Si3N4 a 60 minutos de moagem de alta energia.

250
200 )/.\
150 A \
P
/ / N —0—30 MAE
100 == 60 MAE
M 120 MAE

50

0 T T T ]
AA 2124 +5%Si3N4  AA 2124 + 10% AA 2124 +15% AA 2124 + 20%
Si3N4 Si3N4 Si3N4

Figura 4.58 — Grafico comparativo entre as durezas das amostras transversais.

A figura 4.58 mostra o grafico comparativo entre as durezas das amostras
transversais para os diferentes tempos de moagem. Nota-se um comportamento
crescente com 0 aumento do tempo de moagem com um notavel incremento da
dureza a 120 minutos de moagem.

Os gréficos anteriores das figuras 4.57 e 4.58, retirados da tabela 4.1,
evidenciaram um resultado esperado: o aumento de reforco é diretamente
proporcional ao aumento da dureza associada, uma vez que a deformacdo plastica
macroscopica corresponde ao movimento de grandes numeros de discordancia, a
habilidade de um metal para se deformar plasticamente depende da habilidade das
discordancias para se moverem. Como a dureza e a resisténcia, seja ela limite de
escoamento ou limite de resisténcia a tracdo, estdo relacionadas com a facilidade

com que a deformacdo plastica pode ser induzida mediante a reducao da mobilidade
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das discordancias para inicio & deformacéo plastica, temos um aumento na dureza e
resisténcia.

A formacdo de numeros de picos de nitreto de silicio SizNs em maior
guantidade nas amostras com moagem de alta energia a 60 minutos, no
difratograma e EDS, em relacdo as outras moagens, 30 e 120 minutos, indicavam o
fato de que o processamento utilizando 60 minutos foi mais eficiente na
incorporacao de particulas de reforgco na matriz e como consequéncia um resultado
elevado em sua dureza.

Em todos os compdsitos observou-se o destacamento das particulas de
reforgco da matriz, em maior ou menor grau. Na interface matriz/reforco em que nao
ha coeréncia com a matriz pode haver fratura ductil, haja vista que o alongamento

diminui com a adicéo do SizN, facilitando o aparecimento de trincas.
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5. CONCLUSOES

A fabricacdo das amostras a base de compositos sinterizados através da
técnica de metalurgia do pé, da liga de aluminio AA 2124 com reforco
particulado de 5%, 10%, 15% e 20% em massa de nitreto de silicio SizNy4
separadamente, foi executada com relativo sucesso, utilizando-se uma rota
de processamento de metalurgia do p6 de moagem de alta energia,

compactacao uniaxial a frio e sinterizacao.

O tempo de moagem de 30 minutos foi insuficiente para que os reforcos
fossem incorporados na matriz da liga de aluminio AA 2124, enquanto que o
tempo de 60 minutos proporcionou uma melhor incorporacao,

homogeneidade e uniformidade na distribuigdo dos refor¢os na matriz.

O tempo de moagem de 120 minutos mostrou uma incorporacéo melhor que a
moagem a 30 minutos, porém suas propriedades ficaram abaixo da moagem

a 60 minutos.

Apés o processamento de moagem de alta energia (Mechanical Alloying —
MA) em moinho vibratério tipo SPEX, foi verificada a reducédo apreciavel no
tamanho das particulas dos pos e incorporacdo das particulas duras do

refor¢o pela matriz ductil.

As imagens feitas através de MEV e o0s espectros de DRX dos poés
processados por Moagem de Alta Energia, apresentam uma eficiente
insercao e distribuicdo das fases dos reforcos na matriz, sem aglomeracéo,
indicando boa solubilidade, sendo observado em maior quantidade a medida
gue aumenta o percentual de reforco no compasito sinterizado. Notamos uma
formacao de estruturas lamelares com arranjos em sequéncias regulares,

com boa parte dos refor¢os orientados na mesma diregéo da matriz.
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Observamos que o aumento do reforco foi mais significativo no sentido de
promover uma maior deformacédo na estrutura do compdsito do que o tempo

de moagem, notadamente nas fraces de reforcos de 15 e 20%.

Observou-se nas micrografias de MEV dos compdsitos sinterizados uma
estrutura mais deformada para os tempos crescentes de processamento de
30, 60 e 120 minutos de moagem para todas as fases e fragOes de reforgos

utilizadas.

Os resultados de dureza apresentaram-se linearmente crescentes com o
aumento da fracdo de reforco na matriz, destacando o efeito positivo da

técnica de Metalurgia do P¢ utilizando MAE na producao dos compagsitos.

Tomando como base a dureza da liga de AA 2124 sinterizada sem reforco
que foi de 37,880 kgf/mm2, observamos que o compdsito a 15% de reforgo
SisNs a 60 minutos MAE, apresentou um maior valor de dureza (297,73
kgf/mm?) evidenciando um ganho de cerca de 785,98% nessa propriedade

mecanica.
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. RECOMENDACOES PARA TRABALHOS FUTUROS

. Processar amostras com pos em tempos de moagem de 60, 120 e 150 minutos

num moinho vibratorio tipo SPEX.

. Processar e obter os compésitos da liga de aluminio AA2124 com reforgo

particulado de SizN4 por extrusdo a quente.

. Realizar tratamento térmico dos compésitos da liga de aluminio AA2124 com

reforco particulado de SizNg.

. Avaliar as propriedades mecéanicas como resisténcia a tracdo, limite de
escoamento e dureza Vickers dos compdésitos fabricados com 5, 10, 15 e 20% de
SisN.
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APENDICE | — TABELAS

Tabela 1 — Planilha do Excel: tabela para calculo da densificagdo do compactado

verde.
Pastiha Ma§sa da Vil (i) Densidade | Densificacao
pastilha (g) (g/lcm3) (%)
1 (5% 30 min.) 2,918 1,135 2,571 94,88
1A (5% 30 min.) 2,956 1,135 2,605 96,11
1B (5% 30 min.) 2,940 1,135 2,591 95,59
2 (5% 60 min.) 3,077 1,192 2,582 95,28
2A (5% 60 min.) 2,972 1,135 2,619 96,63
2B (5% 60 min.) 3,198 1,226 2,609 96,28
3 (5% 120 min.) 3,196 1,294 2,470 91,15
3A (5% 120 min.) 3,141 1,248 2,516 92,84
3B (5% 120 min.) 3,167 1,282 2,470 91,13
4 (10% 30 min.) 2,957 1,158 2,554 94,26
4A (10% 30 min.) 3,064 1,203 2,547 93,98
4B (10% 30 min.) 2,991 1,180 2,534 93,51
5 (10% 60 min.) 3,138 1,248 2,514 92,75
5A (10% 60 min.) 3,047 1,203 2,533 93,46
5B (10% 60 min.) 3,147 1,248 2,521 93,02
6 (10% 120 min.) 3,277 1,351 2,426 89,54
6A (10% 120 min.) 3,250 1,316 2,469 91,10
6B (10% 120 min.) 3,056 1,248 2,448 90,33
7 (15% 30 min.) 3,035 1,203 2,523 93,09
7A (15% 30 min.) 3,015 1,192 2,530 93,36
7B (15% 30 min.) 3,011 1,192 2,527 93,24
8 (15% 60 min.) 3,093 1,214 2,547 93,99
8A (15% 60 min.) 3,052 1,203 2,537 93,62
8B (15% 60 min.) 3,132 1,248 2,509 92,58
9 (15% 120 min.) 3,279 1,351 2,428 89,59
9A (15% 120 min.) 3,215 1,316 2,442 90,11
9B (15% 120 min.) 3,171 1,305 2,430 89,65
10 (20% 30 min.) 3,061 1,214 2,521 93,01
10A (20% 30 min.) 3,006 1,192 2,523 93,08
10B (20% 30 min.) 2,987 1,192 2,507 92,50
11 (20% 60 min.) 3,169 1,260 2,516 92,83
11A (20% 60 min.) 3,122 1,248 2,501 92,28
11B (20% 60 min.) 3,077 1,203 2,558 94,38
12 (20% 120 min.) 3,310 1,373 2,410 88,94
12A (20% 120 min.) 3,209 1,294 2,480 91,52
12B (20% 120 min.) 3,144 1,328 2,368 87,37




Tabela 2 — Planilha do Excel: tabela para calculo da densificagdo do compactado

sinterizado.
Pastiha Ma§sa da Vil (i) Densidade | Densificacao
pastilha (g) (g/cm3) (%)
1 (5% 30 min.) 2,898 1,146 2,528 93,29
1A (5% 30 min.) 2,925 1,158 2,527 93,24
1B (5% 30 min.) 2,913 1,158 2,516 92,86
2 (5% 60 min.) 3,117 1,203 2,591 95,61
2A (5% 60 min.) 3,030 1,180 2,567 94,73
2B (5% 60 min.) 3,265 1,248 2,615 96,51
3 (5% 120 min.) 3,359 1,305 2,574 94,97
3A (5% 120 min.) 3,294 1,271 2,591 95,63
3B (5% 120 min.) 3,330 1,271 2,620 96,67
4 (10% 30 min.) 2,960 1,180 2,508 92,54
4A (10% 30 min.) 3,036 1,192 2,548 94,01
4B (10% 30 min.) 2,973 1,180 2,519 92,95
5 (10% 60 min.) 3,215 1,237 2,599 95,90
5A (10% 60 min.) 3,124 1,214 2,573 94,93
5B (10% 60 min.) 3,233 1,237 2,613 96,44
6 (10% 120 min.) 3,467 1,339 2,589 95,53
6A (10% 120 min.) 3,461 1,328 2,607 96,18
6B (10% 120 min.) 3,257 1,248 2,609 96,27
7 (15% 30 min.) 3,036 1,192 2,548 94,01
7A (15% 30 min.) 2,988 1,180 2,532 93,42
7B (15% 30 min.) 2,983 1,180 2,527 93,26
8 (15% 60 min.) 3,159 1,203 2,626 96,90
8A (15% 60 min.) 3,139 1,203 2,609 96,28
8B (15% 60 min.) 3,233 1,226 2,638 97,33
9 (15% 120 min.) 3,491 1,351 2,585 95,38
9A (15% 120 min.) 3,425 1,328 2,579 95,18
9B (15% 120 min.) 3,383 1,305 2,592 95,65
10 (20% 30 min.) 3,073 1,192 2,579 95,16
10A (20% 30 min.) 2,986 1,180 2,530 93,35
10B (20% 30 min.) 2,968 1,180 2,515 92,79
11 (20% 60 min.) 3,256 1,237 2,632 97,12
11A (20% 60 min.) 3,214 1,226 2,622 96,76
11B (20% 60 min.) 3,170 1,214 2,610 96,33
12 (20% 120 min.) 3,534 1,362 2,595 95,75
12A (20% 120 min.) 3,437 1,328 2,588 95,51
12B (20% 120 min.) 3,383 1,294 2,615 96,49




Tabela 3 — Tabela de pastilhas sinterizadas com maior densificagao.

Amostras
Ordem de Pastilha densidade (g/cm3) | densificagdo %

T percentual

1 1 5% 30 min 2,53 93,29
6 2B 5% 60 min 2,62 96,51
9 3B 5% 120 min 2,62 96,67
11 4A 10% 30 min 2,55 94,01
15 5B 10% 60 min 2,61 96,44
18 6B 10% 120 min 2,61 96,27
19 7 15% 30 min 2,55 94,01
24 8B 15% 60 min 2,64 97,33
27 9B 15% 120 min 2,59 95,65
28 10 20% 30 min 2,58 95,16
31 11 20% 60 min 2,63 97,12
36 12B 20% 120 min 2,61 96,49




