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RESUMO

Os materiais com Oxido de zinco vém passando por um rapido desenvolvimento
devido as suas potenciais aplicacbes em uma ampla variedade de areas
tecnoldgicas, tais como eletrbnica, catalise, ceramica, fotodetectores, sensores,
células solares, entre outras. Porém, torna-se fundamental o estudo das
propriedades, condicbes de sintese e aplicacbes. Um material que vem se
destacando devido as suas propriedades mecanicas, elétricas, magnéticas, Opticas
e quimicas € o 6xido de zinco (ZnO). No 6xido de zinco tais propriedades dependem
principalmente do tamanho e morfologia de suas particulas. O avanco no
desenvolvimento de materiais com 6xido de zinco vem recebendo bastante destaque
no meio cientifico e se tornando de fundamental importancia devido a
interdisciplinaridade entre varios campos da ciéncia, e por permitir a obtencdo de
novos materiais com melhores propriedades fisicas e quimicas. O objetivo principal
desse trabalho é produzir um compdsito de matriz de aluminio AA1100, reforcado
com material ceramico, o 6xido de zinco (ZnO), utilizando o processo de metalurgia
do pé e técnica de moagem de alta energia. Para tanto, utilizou-se a caracterizacao
por microscopia o6tica (MO), microscopia eletronica de varredura (MEV), difracdo de
raios X (DRX) e difracdo a laser para avaliar as caracteristicas do compdsito, além
de verificar as propriedades mecéanicas inerentes e constatar a superioridade em
relacdo a materiais produzidos de forma convencional. No primeiro momento é feita
a avaliacdo da mistura dos p0Os produzidos, segundo variacdo percentual do reforco
e tempo de processamento, com 0 objetivo de obter dados iniciais. Em seguida, é
feito o processamento das misturas dos pos para compactacdo e sinterizacao;
visando obter pastihas do compésito, nas quais serdo feitas ensaios e

caracterizacdo microestrutural, e por fim avaliacdo de resultados e conclusoes.

Palavras-chaves: metalurgia do pdé (MP), compdésitos de matriz metalica de

aluminio (CMM), 6xido de zinco (ZnO), moagem de alta energia (MAE).



ABSTRACT

The zinc oxide composites materials are undergoing rapid development due to their
potential applications in a wide variety of technological areas such as electronics,
catalysis, ceramics, photodetectors, sensors, solar cells, among others. However, it
is fundamental the studies of the properties, synthesis conditions and applications. A
material that has been highlighted due to its mechanical, electrical, magnetic, optical
and chemical properties is the zinc oxide (ZnO). In zinc oxide such properties mainly
depend on the size and morphology of the particles. The technological progress in
the development of materials with zinc oxide has been receiving a lot of attention in
the scientific community and becoming of paramount importance due to several
interdisciplinary fields of science, and for allowing the obtaining of new materials with
improved physical and chemical properties. The main objective of this work is to
produce matrix composites of aluminum alloy AA1100, reinforced with ceramic
material, the zinc oxide (ZnO), the process of using powder metallurgy technique and
high energy milling. For this we used the characterization by optical microscopy
(OM), scanning electron microscopy (SEM), X-ray diffraction (XRD, and laser
diffraction to evaluate and compare the features of composite, besides checking the
mechanical properties and see the inherent superiority over conventionally produced
material. At first assessment is made of the mixture of powders produced according
to percentage change in the reinforcement and processing time, in order to obtain
initial data. Then the processing is done mixtures of powders for compaction and
sintering, to obtain tablets composite in which are made tests and microstructural

characterization, and ultimately evaluating the results and conclusions.

Keywords: powder metallurgy (PM), metal matrix composites of aluminum (CMM),

zinc oxide (ZnO), high energy milling (HEM).
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1. INTRODUCAO

Nas industrias modernas de producéo, procura-se a0 mesmo tempo aumentar
a produtividade e melhorar a qualidade do produto, tudo isso com menores custos
possiveis e isto conduz ao uso de materiais cada vez mais avancados. Nos tempos
atuais se exige mais de toda tecnologia disponivel, varios projetos de engenharia
surgem todos os dias, 0s quais exigem desenvolvimento de novas ligas e materiais,
para que estes suportem cargas e esfor¢cos os mais diversos, aliados ao baixo peso,
com métodos de processamento compativeis e competitivas em relacdo a processos
e materiais convencionais; tais materiais devem possuir também propriedades
mecanicas superiores, estabilidade estrutural, resisténcias térmica e ao desgaste;
além de otimizados, a baixos custos e menos poluentes ao meio ambiente. Diante
de tamanhas necessidades, € preciso encontrar possibilidades que atendam essa
demanda por tecnologia. A metalurgia do po tem se mostrado bastante competitiva
perante tais requisitos, de importancia e aplicacdo promissora frente ao mercado e
tecnologia atual, tornando-se uma das principais fontes de producdo massiva de
pecas e aplicacado de novos materiais.

Existem varias formas de se produzir materiais avancados através do controle
da sua sintese, visando a obtencdo de materiais com estrutura e propriedades
adequadas para determinadas aplicacbes (BLOOR et al, 1994). A estrutura e
constituicdo de novos materiais podem ser controladas com sucesso usando
técnicas de processamento de nao equilibrio, assim como a sintese mecano-quimica
por moagem de alta energia (SURYANARAYANA, 1999). A metalurgia do po
consiste na obtencédo de pecas e materiais a partir de constituintes na forma de po,
obtido por diversos processos (atomizacao, trituracdo, usinagem, etc), sendo em
seguida devidamente misturados e homogeneizados para que ocorram as reacoes
guimicas necessarias a base. Feito isso, segue-se 0 tratamento mecanico
(compactacdo) e tratamento térmico (sinterizacdo). Por fim temos um material
praticamente acabado com tolerancias proximas das finais (Near Net Shape),
requerendo-se operagdes subsequentes de acabamento e dimensional, quando

necessario.



1.1 Justificativa

Os desafios propostos na industria atual exigem cada vez mais a aplicacdo de
novos materiais fornecidos para fabricacdo e montagem dos mais diversos
componentes, isso faz com que seja ampliada a pesquisa para elaboragéo de novos
compodsitos que combinem propriedades que ndo sdo encontrados em materiais
convencionais e isolados, 0s quais possam suprir as necessidades mais iminentes
do mercado global. O 6xido de zinco (ZnO) é bastante atrativo e se destaca dentre
outros 6xidos devido a sua versatilidade, com variadas morfologias, caracteristicas
elétricas e magnéticas promissoras, além da possibilidade de preparagdo por
meétodos relativamente simples e de baixo custo. Essas caracteristicas tem se
mostrado cruciais para o delineamento e aplicacdo do ZnO em variados segmentos
industriais e tecnoldgicos, entre outros. A fim de se obter caracteristicas especificas
para determinadas aplicacdes tecnoldgicas, foi necessario a escolha de uma rota de
processamento através de moagem de alta energia, seguida por compactacao e

sinterizacdo, conforme sera apresentado.

1.2 Objetivos

1.2.1. Objetivo Geral

O proposito deste trabalho é a obtencgdo, fabricacdo e caracterizagdo do
composito de matriz metélica de aluminio AA 1100 com adic&o de reforco cerdmico
de oxido de zinco (ZnO) em diferentes concentracfes e tempos de moagem, atraves
de técnicas de metalurgia do pé (MP), moagem de alta energia (MAE) e

compactacao uniaxial a frio seguida de sinterizagdo em atmosfera controlada.



1.2.2. Objetivos Especificos

Analisar a melhoria das propriedades mecéanicas do aluminio AA 1100 com
reforco de O6xido de zinco (ZnO) em diferentes percentuais de massa 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), as microestruturas dos compdsitos
sinterizados por Microscopia Otica (MO) e Microscopia Eletronica de

Varredura (MEV) e a microdureza Vickers (HV) como propriedade mecanica.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Materiais compaositos

O campo dos materiais compositos € a0 mesmo tempo novo e antigo. E
antigo na perspectiva de que muitos objetos naturais, incluindo o corpo humano, séo
compdsitos. E novo na perspectiva de que somente a partir da década de 1960 é
que foram desenvolvidos materiais compdésitos fibrosos artificiais.

Define-se material composto como aquele que possui uma mistura de dois ou
mais constituintes, sendo que ambos devem estar presentes em proporcoes
razoaveis, de no minimo 5%; as fases constituintes possuem propriedades
diferentes; e a propriedade do composto é diferente das propriedades dos
constituintes. Temos trés classificagfes basicas quanto ao tipo: 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 sao
classificadas em seis: mecanicas, 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 separacéo entre
elas (CHAWLA, 1987). Segundo CLYNE; WITHERS (1993), os constituintes dos
compositos sao diferentes no aspecto quimico e nao sao sollveis entre si.

Muitas aplicacdes tecnoldgicas exigem materiais com combinacdes incomuns
de propriedades que ndo podem ser alcancadas por materiais poliméricos,
ceramicos e metalicos. Ao invés de desenvolver um novo material que pode ou ndo
ter as propriedades desejadas para uma determinada aplicacdo, modifica-se um

material ja existente, através da incorporacao de outro componente.

2.2. Evolucgéo historica

Historicamente, os materiais compositos tém uma origem muito antiga,
datando dos primérdios da humanidade. Tijolos para a construcéo civil, constituidos
de barro argiloso com ramos secos de capim, provavelmente foram os primeiros

tipos de material compasito artificial utilizado pela humanidade. Este tipo de material



foi citado, por exemplo, no livro do Exodo por volta do ano 1300 antes de Cristo.
Obviamente a boa resisténcia mecanica dos ramos vegetais compensava a baixa
resisténcia do barro dos tijolos, que quando seco e sem o refor¢o das fibras, seria
muito pouco resistente. Ainda hoje, este tipo de associacdo € utilizada,
principalmente em paises subdesenvolvidos. Mas a grande expansdo no
desenvolvimento e no uso dos materiais compositos teve inicio na década de 70
(PADILHA, 2000).

A utilizacdo dos materiais compositos, desde o seu presumivel primeiro
exemplo, se deu de uma forma mais lenta principalmente em comparacdo com o
desenvolvimento dos metais, ligas metalicas e outros materiais. O surgimento de
fibras de vidro se deu no século 18, mas foi apenas em 1939 que fibras de vidro
continuas passaram a ser produzidas comercialmente, visando aplicacdes elétricas
em altas temperaturas. Vinte anos depois, comec¢aram a ser produzidas os reforgos
de fibras avancadas: fibras de boro (final da década de 1950) e Carbono (final da
década de 1960). As fibras de carbono e de vidro sdo os principais agentes de
reforco usados atualmente nos materiais compositos.

Assim sendo, um grande impulso no desenvolvimento tecnologico dos
materiais compaositos somente ocorreu a partir da década de 1960. Foram trés
fatores 0s principais responsaveis pelo aumento no desenvolvimento dos

compositos nesta época:

1) O grande desenvolvimento dos materiais poliméricos, que atualmente sao

0s principais materiais utilizados como matrizes em compadsitos;

2) O inicio da producéao de fibras sintéticas (vidro, carbono, aramida, etc.) em

larga escala;

3) A necessidade de novos materiais para estruturas de alto desempenho a
serem utilizadas na corrida espacial e na corrida armamentista originada pela

guerra-fria.

O fim da guerra fria, no final da década de 80, trouxe uma reducdo na
pesquisa, desenvolvimento e utilizacdo dos materiais compadsitos na area militar.

Felizmente, porém, a infraestrutura existente e o0s esforcos de pesquisa



concentrados no setor militar para o desenvolvimento dos materiais compdsitos tém-
se deslocado para o setor civil. Novas linhas de aeronaves, artigos esportivos e
mesmo estruturas de engenharia civil estdo atualmente em desenvolvimento e
aperfeicoamento o que aumenta cada vez mais o consumo de materiais compositos
avancados (LIMA et al., 2008).

Esta recente disseminacdo da utilizacdo dos materiais compadsitos pode ser
melhor observada no grafico da Figura 2.1, que mostra a evolucdo histérica da
importancia relativa dos materiais para a tecnologia humana (ASHBY, 2005). Pode-
se notar, que a importancia relativa dos materiais compadsitos como materiais de

engenharia tende a aumentar e se tornar equivalente a das demais classes de

materiais.
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Figura 2.1 — Importancia relativa das diferentes classes de materiais utilizadas pela

humanidade ao longo de sua histéria. Fonte: Ashby (2005).

2.3. Materiais de reforco

Uma grande variedade de materiais de reforco e de matrizes estd hoje
disponivel para o uso em materiais compositos. A selecdo de um reforco e de uma
matriz a ser usado em um compadsito nao € arbitraria: as duas, ou mais, fases devem

ser escolhidas quanto mais cuidadosamente quanto maior a eficiéncia desejada para



o material. Considerando, por exemplo, que se deseje um material que tenha que
apresentar além de boa resisténcia mecanica e rigidez, expressa pelo modulo de
Young (E), também deva ser utilizado em uma estrutura de baixo peso. A
combinacdo entre uma matriz de baixo peso especifico com um reforco de, por
exemplo, alta rigidez, pode levar a obtencdo de um compdsito de elevada relagcéo
rigidez/densidade. Como esta caracteristica € cada vez mais procurada atualmente
para aplicacdes estruturais € comum a combinacéo de matrizes de baixa densidade,
ou peso especifico, com materiais de reforco de alta resisténcia mecanica e médulo
de elasticidade.

A combinacdo de, por exemplo, uma matriz polimérica com uma fibra de
carbono podera resultar em um compdsito de caracteristicas intermediarias que
apresenta uma rigidez proxima as ligas de titanio, porém com um peso especifico
muito menor.

Deve-se ressaltar que, matrizes metdlicas geralmente ndo sdo reforcadas
com 0s mesmos materiais de reforco que os polimeros, exatamente devido a
possivel perda de propriedades mecanicas numa associacdo deste tipo. Desta
forma, materiais compdsitos em matrizes metdlicas, por exemplo, em ligas de
aluminio, sdo reforcados com materiais ceramicos, por exemplo, carbonetos
metalicos, que possuem uma maior resisténcia mecéanica do que a matriz metélica.
Obviamente existem aspectos de carater técnico que limitam a utilizacdo de certos
tipos de reforcos em matrizes metalicas. Sob o ponto de vista de resisténcia
mecanica, as fibras s&o os principais componentes utilizados para se fazer o refor¢o
nos materiais compositos, embora outras geometrias de refor¢os também podem ser
utilizadas para este mesmo fim. As principais razfes para esta utilizacdo mais
disseminada das fibras sdo trés (MATTHEUS; RAWLINGS, 1999).

1. Tamanho do refor¢o, quanto menor o tamanho de um material menor o namero
médio de defeitos em sua secdo reta e maior a sua probabilidade de suportar

carregamentos mecanicos, ou seja, maior a sua resisténcia;

2. Efeito microestrutural, vez que certos materiais aos serem processados para se
tornarem fibras podem ter a sua estrutura cristalina ou molecular orientada no
sentido longitudinal (de fiagcdo) aumentando a resisténcia da fibra obtida. Isto ocorre

normalmente nas fibras de carbono e também nas fibras de kevlar;



3. Efeito geométrico, vez que a uma fibra possui uma relacdo area de
contato/volume muito alta. Assim sendo, a fibra consegue melhor absorver e
suportar 0s carregamentos impostos na matriz, que é menos resistente. Esta
absorcédo é tanto maior quanto maiores forem, a relagdo comprimento/diametro da

fibra e a coesao interfacial entre fibra e matriz.

2.4. Classificacdo dos compositos

Materiais compostos possuem duas ou mais fases quimicamente distintas em
uma escala microscépica, separadas por uma interface. O constituinte que é
continuo e geralmente esta presente em maior quantidade é chamado de matriz.
Normalmente, as propriedades da matriz sdo melhoradas com a incorporacédo de
outro constituinte. Um material composto pode ter uma matriz metélica, ceramica ou
polimérica. O segundo constituinte € chamado de reforco, j& que ele reforca ou
melhora as propriedades mecanicas da matriz. Na maioria dos casos o refor¢co &
mais duro, mais resistente e mais rigido que a matriz. Porém, existem excecoes,
como por exemplo, reforco de metal ddctil em matriz de ceramica e refor¢o tipo
borracha em uma matriz fragil de polimero. Ao menos uma das dimensdes do
reforco deve ser pequena, menor que 500 um e algumas vezes da ordem de um
micron, podendo o reforgo ser fibroso ou particulado.

Compositos reforcados por particulas contém a segunda fase como finas
particulas aleatoriamente distribuidas na matriz Figura 2.2 (a). Em compostos com
fibras, a segunda fase é principalmente unidimensional e pode ser alinhada com a
matriz de forma continua ou descontinua Figura 2.2 (b). Os que possuem camadas
ou laminados, a segunda fase e componentes sdo bidimensionais. Eles podem
também ser continuos ou descontinuos Figura 2.2 (c). Esses tipos diferentes de

microestrutura podem ser encontrados em niveis de tamanho nano, micro e macro.
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Figura 2.2 — Tipos de reforgos para os compoésitos. Fonte: Howard et al. (2003).

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

Na classificacéo pelo tipo de matriz temos:

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

* Compésitos de matriz polimérica (CMP)

Nas décadas de 70 e 80, os compositos mais estudados foram os de matriz
polimérica. Com o tempo esses estudos evoluiram para utilizagcdo de matriz metélica
e ceramica. Pesquisas tém aumentado nesta ultima area.

Os Compésitos de Matriz Metalica (CMM) reforcados por particulas vem
sendo 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



10

CMM perdem algumas de suas propriedades como tenacidade e resisténcia a
corroséo (RACK, 1990).

As caracteristicas quimicas e de resisténcia da interface entre o reforco e a
matriz sdo particularmente importantes na determinacdo das propriedades de um
composto. A resisténcia da interface deve ser suficiente para que o esfor¢co seja
transferido da matriz para o reforco. Porém, se a tenacidade for importante, €
necessario que a interface nédo seja tédo rigida para que nédo ocorra falha, como
delaminacdo e descolamento da fibra. Outros parametros que podem influenciar
significativamente as propriedades dos compostos sdo a forma, tamanho, orientagéo
e distribuicdo do reforco e o tamanho do grdo em matrizes policristalinas. Esses
parametros, junto com a fracdo em volume, constituem o que é chamado de
microestrutura do composto.

Porém, deve ser observado que a fracdo em volume ainda é o principal fator
para a determinacdo das propriedades, sendo o parametro mais importante na
influéncia das propriedades do composto. Além disso, € uma variavel com a qual as
propriedades de um composto podem ser alteradas da maneira que convier a
aplicacado (McALEVY, 1965).

2.4.1. Compdsitos de matriz metalica (CMM)

Compostos de matriz metalica (CMM) foram inicialmente desenvolvidas na
década de 1960, quando o boro, a grafita e fibras de aramida foram usadas como
reforco. Como compostos de matriz polimérica se tornaram populares na década de
1970, o interesse em CMM diminuiu. Porém, a introducdo de novos materiais
ceramicos como refor¢cos encorajou o rapido desenvolvimento de CMM na década
de 1990. O impulso por tras do desenvolvimento de CMM esta na habilidade de
obter interessantes combinacdes de propriedades e melhorar as propriedades
mecanicas quando comparado aos materiais convencionais. CMM oferece maior
rigidez, resisténcia mecanica, inclusive a elevadas temperaturas e uma melhor
resisténcia ao desgaste. Além disso, o coeficiente de expansdo térmica € menor e a
densidade se mantém praticamente inalterada, desde que a fracdo em volume do

reforco seja relativamente baixa (BATES, 1987).
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Existem trés grandes classes de composto em matriz metalica, dependendo
do tipo de reforco na matriz: particulados, fibras e whiskers. Compostos particulados
tendem a ser homogéneos e isotropicos e podem ser formados usando técnicas de
processamento de metais convencionais. Compostos de matriz metalica reforcadas
com particulas sao, portanto, mais propicios as metodologias de projetos,
convencionais e sao geralmente mais baratos que os CMMs reforgados com fibra ou
whiskers. Compostos de matriz de aluminio sdo caracterizados pela sua elevada
razao resisténcia/peso. A resisténcia a tracao especifica do composto de matriz de
aluminio pode ser de duas a trés vezes maior que a do ago estrutural (BATES,
1987). Desta forma, esse material esta sendo muito utilizado nas industrias
automotivas, aeroespacial/defesa, de equipamentos industriais e tecnologia.

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 metélicas, ou para conferir
leveza as estruturas utilizadas nas industrias (MOURA, 2013).

A Figura 2.3 ilustra os trés tipos mais comuns de reforcos em compdsitos de
matriz metalica: particuladas, fibras curtas e descontinuas (Whiskers) e fibras
longas.

Particulado Fibras de;continuas Fibras continuas
ou whiskers
! ! '
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Figura 2.3 — llustracdes de compdsitos de matriz metalica e tipos de reforcos: particulas, wiskers e

fibras longas.

As superligas, bem como ligas de aluminio, magnésio, titanio e cobre, sao
empregadas como materiais de matriz. As concentracdes do reforgo 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 refratarios. Por
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outro lado, os refor¢cos descontinuos consistem essencialmente de carboneto de
silicio, fibras cortadas de aluminio e éxido 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.

Tabela 2.1 - Propriedades de varios compésitos de matriz metalica reforcada com fibras continuas e

alinhadas
Fibras Matriz Con_centragéo da Densidade Médulo_de n_alasticidade Resist?nci_a a Tragédo
Fibra (vol %) (g;cm3] 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 45 368 220 1270

Fonte: adaptado de Weeton et al. (1987). Engineers’s Guide to Composite Materials.

Normalmente, o processamento de CMMs envolve pelo menos dois passos: a
consolidacéo (introducéo de refor¢co dentro da matriz), seguido por uma operacao de
moldagem. Uma série de técnicas de consolidacao esta disponivel, alguns dos quais
sdo relativamente sofisticado; CMMs com reforcos de fibras descontinuas séo
passiveis de modelacdo pelas operacbes padrdo de formacdo metal (forjamento,
extrusao, laminagem e etc.).

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

2.4.2. Compositos 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 podem operar em atmosferas
corrosivas, resistentes a erosdo e quimicamente inertes (CHAWLA, 1993), o que
conduz, devido a essas caracteristicas, a sobressairem-se as ceramicas comuns.

Os compdsitos de matriz ceramica possuem técnicas de processamento

similar as utilizadas na producdo de compdsito de matriz metalica, com algumas
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etapas especificas como impregnacdo de carbono a alta pressao, pultrusdo (fibras
sdo envolvidas por carboneto de silicio fundido), oxidacao direcionada e infiltracdo
quimica de vapor.

Os CMC de reforgos continuos sdo muito utilizados na industria aeroespacial,
automobilisticas e edlicas, como por exemplo, na fabricacdo de isolamentos. J& os
CMC de reforgos descontinuos séo utilizados em especial em ferramentas de cortes

para usinagem e em outros componentes elétricos.

2.4.3. Compasitos de matriz polimérica (CMP)

Os compaositos de matriz polimérica sdo 0s que possuem 0 maior campo de
aplicacoes podendo apresentar uma boa resisténcia mecanica dependendo do tipo
de reforco utilizado (MORO; AURAS, 2007). As matrizes para esse compositos sao
classificadas em dois tipos: termoplasticas e termo-endureciveis. 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 séo:

* Fibra de vidro;
0 Boarelagao resisténcia X preco;
o Utilizada em cascos de navios; hélices de barcos; componentes para
induUstria naval; automotiva e aeronautica; pranchas de surfe.
» Fibras de carbono, para 80 a 95% na concentracdo de carbono é 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;
0 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 aplicacdes de alto desempenho da

indUstria aeronautica;
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o Possui modulo de elasticidade superior a fibra de vidro em cerca de
cinco vezes;
o Possui peso maior;

o0 Utilizadas também em matriz metalica e sdo relativamente caras.

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

Devido a possibilidade de combinacdo de caracteristicas de diferentes
materiais, os compdésitos tém sido alvo de intensas investigacdes nos ultimos 10
anos, e mais recentemente, os CMM 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).

Os compdsitos, em sua grande maioria, podem explicar suas propriedades
através da lei das misturas ou regra de fases, em funcdo do conteudo do reforgo e
das propriedades de ambos os constituintes. Em condicOes ideais, materiais
composito exigem um limite superior de propriedades mecanicas e fisicas definidas
pela equacéo a seguir (FROYEN; VERDLINDEN, 1994).

Pc = PmVm + PV,

Onde:
P = Propriedades
V = Fracao de Volume

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

O coeficiente de expansdo térmica (CTE ou ac) pode ser calculado
aproximadamente seguindo a regra da mistura abaixo (FROYEN, VERDLINDEN,
1994):
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am-vm-Km + ar-Vr-Kr
a-. =
¢ VK + V. .K,

Onde:

K = Condutividade térmica

2.5. Ligas de aluminio

O aluminio vem desempenhando um papel crescente em diversos setores.
Tanto suas ligas quanto no estado puro, € apropriado para 0 uso em varios produtos
tanto para o consumidor final como para mercados de bens de capital. Os setores
que mais empregam este metal sdo o de transporte, embalagens, construcéo,
elétrico, consumo duravel, maquinario e equipamentos. Num dos maiores mercados
de aluminio no mundo, que é o setor de transporte, utiliza-se esse metal na
producdo de automoveis, Onibus, trailers, navios, vagbes de trem e metrd, bem
como aplicacdes no setor aeroespacial. Algumas caracteristicas como baixa
densidade e a possibilidade de reciclagem incentivaram um aumento do seu uso no
setor automobilistico, com o objetivo de alcancar melhores resultados na eficiéncia
do consumo médio de combustivel.

A aviagdo também faz grande uso desse metal. A combinacdo de baixa
densidade, resisténcia e conformabilidade fazem dele um candidato ideal para a
fabricacdo em massa de avibes comerciais. Em algumas aeronaves chega a
corresponder a aproximadamente 80% do peso do avido descarregado. O jumbo
747 da Boeing contém em torno de 75.000 kg de aluminio (MAHFOUD; EMADI,
2010).

O aluminio possui numero atémico 13 (treze prétons e treze elétrons) com
massa atdémica 27 uma. Apesar de ser o terceiro elemento mais abundante na crosta
terrestre, sendo sélido na temperatura ambiente, € o metal mais jovem usado em
escala industrial. Mesmo utilizado milénios antes de Cristo, 0 aluminio comecgou a
ser produzido comercialmente ha cerca de 150 anos. Sua producdo atual supera a
soma de todos 0s outros metais nao ferrosos.

Hoje, os Estados Unidos e o Canada sédo os maiores produtores mundiais de
aluminio. Entretanto, nenhum deles possui jazidas de bauxita em seu territorio,

dependendo exclusivamente da importacéo. O Brasil tem a terceira maior reserva do
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minério no mundo, localizada na regido amazoénica, 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).

Uma maior demanda de produtos a base de aluminio e a globalizacdo da
industria do aluminio contribuiram de forma significativa para o aumento da
utilizacdo da sucata na reciclagem de ligas. No setor automotivo, por exemplo, as
oportunidades crescentes para aplicagbes em motores, transmissao, suspensao e
na estrutura, devido a baixa densidade, oferecem uma real possibilidade de
crescimento (Figura 2.4). A fabricacdo da carroceria em aluminio apresenta uma
tendéncia de expansdo que vém se confirmando e ja é adotada por fabricantes

como Audi e Jaguar, conforme mostrado na Figura 2.5 (MILLER et al., 2000).
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Figura 2.4 — Conteldo de aluminio utilizado em painéis de fechamento (closures) de veiculos leves.
Fonte: Richard (2005).
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Figura 2.5 — Quantidade em massa de componentes automotivos fabricados em aluminio no oeste

europeu. Fonte: Gesing (2003).
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A bauxita € o minério mais importante para a produgdo de aluminio, contendo
de 35% a 55% de Oxido de aluminio (ABAL, 2013).

Em 1827, o aleméao 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 (hidroxidos de aluminio
com argila) ou ainda, granitos e outros sais silicatados e oxigenados. Praticamente
todo o aluminio produzido provém da prépria bauxita, pois 0s outros minérios tornam
0 processo inviavel, seja pela escassez ou pela dificuldade de romper as ligacdes
quimicas, exigindo altas temperaturas.

Mesmo sendo a bauxita o minério mais facil para a obtencdo desse metal, 0
processo de transformacdo exige muita energia, sendo a proporgdo 1:14000, ou
seja, para cada 1 tonelada de aluminio extraido, necessita-se de 14000 kW/h de
energia elétrica. Dai tira-se a necessidade urgente de reciclagem do aluminio ja
produzido, pois a demanda energética € 95% menor, além de que, para se
decompor na natureza, sdo necessarios em torno de 400 anos.

Atualmente, uma grande quantidade de aluminio utilizado em novos produtos
vem da reciclagem (MAHFOUD; EMADI, 2010). Questdes financeiras e ambientais
como o aumento do custo da energia e a preocupacdo em relacdo a gestado de
residuos tém impulsionado o aumento das taxas de reciclagem, mas é a economia
gerada gque tém sustentado o crescimento do mercado de aluminio reciclado.

Os produtos podem ser fabricados a partir da bauxita mineral, chamado de
aluminio primario ou de sucata e produtos usados de aluminio, chamado de aluminio
secundario. O aluminio reciclado geralmente tem um nivel maior de hidrogénio,
calcio e grandes inclusbes de oOxidos, que se formam durante a exposicdo a
elevadas temperaturas usadas na fundicdo do aluminio secundario.

A reciclagem do aluminio a partir de sucata coletada necessita de 15 vezes
menos energia quando comparado com a producdo do aluminio primario, além de o
custo da sucata ser marginal. A reciclagem apresenta grandes beneficios
econdmicos e ambientais, pois além da economia de energia, 0 aumento do uso de
metal reciclado é também muito importante do ponto de vista ecoldgico, ja que
produzir aluminio pela reciclagem gera em torno apenas de 4% do gas carbonico

gerado pelo aluminio primério. A produgdo de aluminio primario requer
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aproximadamente 45 kWh de energia e emite 12 kg de CO: por quilograma,
enquanto aluminio secundario produzido a partir de sucata requer aproximadamente
2,8 kWh de energia e emite 0,6 kg de CO: para cada quilograma de aluminio
recuperado (MAHFOUD; EMADI, 2010).

Visto como um material atrativo para reducédo do peso de veiculos, espera-se
gue aumente seu uso, principalmente pela pressdo em se reduzir as emissdes de
gases de efeito estufa no transporte rodoviario, ferroviario e maritimo. A tendéncia
mundial aponta que o aluminio sera responsavel por 200 kg de cada carro em 2015.
O Brasil apresenta uma média de 45 kg de aluminio por veiculo, nimero muito
inferior ao dos Estados Unidos (128 kg) e a Europa (100 kg).

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 combina¢fes, € possivel obter
caracteristicas tecnoldgicas ajustadas de acordo com a aplicagdo do produto final.

Quando o aluminio se resfria e se solidifica, alguns dos constituintes da liga
podem ser retidos em solucao solida. 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 (ABAL, 2013).

As ligas de aluminio oferece a industria uma grande variedade de
combinacdes de resisténcia mecanica, resisténcia a corrosao e ao ataque de
substancias quimicas, condutibilidade elétrica, usinabilidade, ductibilidade e
formabilidade. Além desses beneficios, reduz densidade do aluminio e suas ligas, a
aproximadamente 35% do agco e cerca de 30% do cobre, com a resisténcia de
algumas de suas ligas sendo superiores a resisténcia de acgos estruturais comuns,
que sao fatores impares para a escolha desse tipo de material.

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.);
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b) Elementos que tem fung¢do acessoéria, como o controle de microestrutura,
impurezas e tragos que prejudicam a fabricagéo ou a aplicagéo 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 700MPa. O
aluminio e suas ligas perdem parte de sua resisténcia quando submetidas a
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 aplicagdes dos aluminios em temperaturas abaixo de zero
como em cascos de aeronaves.

A descoberta do “envelhecimento” com 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 inddstria naval. Outro importante emprego do aluminio &
sua utilizacdo nas ligas de fundicdo, que permitem um maior aproveitamento das
sucatas de avides (ABAL, 2013).

As ligas de aluminio cujo aumento de resisténcia mecéanica se consegue
apenas com deformacéo plastica a frio sdo ligas nao-trataveis termicamente. Porém,
as ligas trataveis 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 aluminio primario, aléem 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;
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b) Ligas de aluminio, agrupadas segundo o elemento de liga principal, conforme
Tabela 2.2.

As ligas sdo também classificadas de acordo com o tipo de processo de
fabricacdo empregado, podendo ser forjadas ou fundidas, trataveis termicamente ou

nao. Essa classificacdo pode ser observada na Tabela 2.2.

Tabela 2.2 — Classificagéo das ligas forjadas e fundidas.

Designacao de Ligas Forjadas Designacao de Ligas Fundidas

Série da Elementos Majoritarios na Série da Elementos Majoritarios na

Liga Liga Liga Liga

1xxx Mais de 99% de Aluminio 1xX.X Mais de 99% de Aluminio

2XXX Cobre 2XX.X Cobre

3xxx Manganés 3XX.X Silicio e Cobre e/ou Magnésio

4xxx Silicio 4XX.X Silicio

Sxxx Magnésio 5xx.X Magnésio

B6xXX Magnésio e Silicio B6xX.X Série nao Utilizada

TXXX Zinco TXX.X Zinco

8xxx Outros Elementos 8xx.x Estanho

9XXX Série nao Utilizada 9XX.X Outros Elementos

Fonte: Handbook of Aluminum, v. 1, Physical Metallurgy and Processes, 2003.

As ligas trataveis termicamente e de elevada resisténcia, tem no cobre (série
2XXX) ou zinco (série 7XXX) os principais elementos de liga. Sao tdo resistentes
guanto 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. (ABAL, 2013).

De um modo geral, as ligas Al-Cu, da familia 2XXX, apresentam elevada
resisténcia mecanica apos tratamento térmico de endurecimento por precipitacao.
Entretanto, apesar dessa vantagem, apresentam algumas desvantagens quando
comparadas com outros tipos de ligas de aluminio, como por exemplo a resisténcia
a corrosdo relativamente baixa, a conformabilidade limitada e a soldabilidade
igualmente restrita (em geral sdo soldadas somente por processos de resisténcia
elétrica) (GOMES; BRESCIANI, 1987). Os valores mais elevados de dureza sé&o
obtidos para teores de cobre da ordem de 4 a 6%, dependendo da influéncia de

outros elementos de liga presentes (HATCH, J.E., 1990).
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As principais impurezas das ligas de aluminio séo:

* Ferro reduz a trabalhabilidade (AlFe3s);

» Silicio melhora a resisténcia a tracéo e resisténcia a corrosao;

» Cobre melhora a resisténcia a tracéo e usinabilidade.

De forma simplificada, os tratamentos térmicos podem ser descritos por ciclos

de aquecimento e resfriamento controlados, em material metélico (metal ou liga),

gue causam modificacdes na microestrutura do mesmo. Essas modificacbes tém por

consequéncia alteragcbes nas propriedades mecéanicas e no comportamento em
servico (SAIGAL; LEISK, 1992).

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

matriz metalicos (CMM) por possuirem baixa tenacidade a fratura e alta dureza. A

fracdo volumétrica dos reforcos e da matriz metalica influencia diretamente nas

caracteristicas finais dos compaésitos.

A Tabela 2.3, abaixo, mostra os diversos estados em que uma liga de

aluminio tratavel termicamente pode ser encontrada.

Tabela 2.3 — Designagéo basica das ligas de aluminio.

F

o

Como Fabricado: aplicado a produtos para os quais nao ha um controle especial
apo6s o aquecimento nem condi¢cdes de endurecimento a frio sao aplicados.
Recozimento: aplicado a produtos forjados que foram aquecidos para gerar o
efeito de recristalizagao, produzindo uma condi¢cao de baixa resisténcia mecanica;
os produtos fundidos sdo recozidos para melhorar a ductilidade e estabilidade
dimensional.

Encruamento: aplicado a produtos forjados nos quais a resisténcia mecanica é
aumentada através do encruamento por trabalho a frio. Este processo pode ser
seguido de um tratamento térmico, o qual gera certa reducao na resisténcia.
Solubilizagao: aplicavel as ligas que envelhecem espontaneamente na
temperatura ambiente (envelhecimento natural) apos solubilizagdo. Esta
designacao é especificamente usada quando o periodo de envelhecimento natural
€ indicado.

Termicamente Tratavel: aplicado a produtos que sao tratados a quente, algumas

vezes com encruamento posterior.

Fonte: Handbook of Aluminum, v. 1, Physical Metallurgy and Processes, 2003.
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2.6. Oxido de zinco (ZnO)

O oxido de zinco ou "zincita" € um composto quimico de férmula ZnO, é
pouco solivel em agua, porém muito solivel em &cidos. E utilizado como inibidor do
crescimento de fungos em pinturas e como antisséptico na medicina. Oxido de zinco
€ 0 produto de corrosao inicial do zinco em atmosfera relativamente seca e é
formado pela reacéo entre o zinco e 0 oxigénio presente na atmosfera, conforme a

reacao:

2 Zn(s) + Og(g) — 2 ZDO(S)

O oxido de zinco € um material ceramico versatil, apresenta excelentes
propriedades térmicas, eletronicas, quimicas e Oticas, possibilitando o uso em
diversas aplicagc6es industriais e tecnologicas como: fosfatos de zinco, polimeros,
tintas, catalisadores, aditivos em Oleos lubrificantes, varistores, materiais
luminescentes, sensores de gas, materiais farmacéuticos, etc. (ABRAROV;
YULDASHEYV, 2004).

Apresenta alto grau de pureza e controle rigido de contaminantes,
principalmente metais pesados Pb, Cd e Cu. Trata-se de um po fino, branco,
inodoro, soluvel em &cidos e Aalcalis e insolivel em agua, alcool e dleo
(GONCALVES, 2002). E um po6 fino, amorfo e de coloracdo branca, resistente a
ataques de acidos e bases, densidade 5,61 g/cm3, ponto de fusdo acima de 1800°C
e relativamente macio, com dureza aproximada de 4,5 na escala Mohs. Possui
estrutura cristalina hexagonal (wurtzita), apresenta parametros de rede a = b =
0,3249 nm e ¢ = 0,5206 nm e € constituida por atomos de zinco e oxigénio,
coordenados tetraedricamente e dispostos alternadamente camada por camada ao
longo do eixo ¢, com superficies polares com cargas iguais e opostas de + (0001)
para Zn e -(0001) para O, conforme apresentado na Figura 2.6. (MAYRINCK, et al.,
2014).



23

[0001]

Oxvgen

-

._Lj""‘“h”t--‘. $s  110-10)

"4
I3

Figura 2.6 — Estrutura cristalina da forma wurtzita do ZnO.
Fonte: Rev. Virtual Quim., 2014, 6 (5), 1185-1204.

Pesquisas sobre ZnO se intensificaram no final da década de 70 e vém
crescendo desde entdo. A Figura 2.7 mostra a evolugdo do nimero de publicacdes
indexadas na base de dados da "web of Science", no periodo de 2004 a 2013,
relacionadas ao ZnO. Observa-se, de modo geral, uma tendéncia crescente no
interesse em todas as diferentes morfologias do ZnO. Somente em 2013 foram
publicados mais de 2500 trabalhos sobre ZnO, o que o coloca como um material de

altissimo interesse para as mais diversas aplicacbes tecnoldgicas atuais.
(MAYRINCK, et al., 2014).
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Figura 2.7 — Gréfico estatistico de publicagcbes indexadas relacionadas a aplicagédo de ZnO
em nanoestruturas, referentes ao periodo de 2004 a 2013.
Fonte: Rev. Virtual Quim., 2014, 6 (5), 1185-1204.

2.7. Dureza Vickers

Consiste num ensaio laboratorial (CHIAVERINI, 1986) que avalia a dureza de
um material por meio de um penetrador, sendo este uma piramide de diamante e
base quadrada com angulo de diedro de 136°. Esta piramide € comprimida contra o
material com for¢ca (F) dada em kgf deixando uma impressdo, de onde serdao
medidas as diagonais opostas (d; e d,) e inseridas nas seguintes férmulas:

HV (Hardness Vickers: dureza Vickers) = F/A

A =d2/2.sen (136°/2)

d=(d1+d2)/2

HV = 1,8544 . (F / d?)

onde d1 e d2 sédo as medidas das diagonais dadas em mm, figura 2.8 a seguir:
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Figura 2.8 — llustracéo e detalhamento do penetrador usado para ensaio de dureza Vickers

Como vantagens, os célculos de dureza ndo dependem das dimensdes do
penetrador, 0 mesmo penetrador pode ser usado para ensaio de diversos materiais,
pode ser usada para todos os metais com grande precisdo além de avaliar micro e
nano dureza devido as dimensfes da impressdo. Este ensaio € normatizado pela
ASTM E92 (Standard Test Method for Vickers Hardness of Metalic Materials). Como
desvantagem exige preparo da superficie (lixamento, polimento e limpeza) além de

utilizar microscopio adequado.

2.8. Metalurgia do pé

Pecas de geometria complexa podem ser fabricadas comecando com um poé
ao invés da utlizacdo de um tarugo ou uma barra (processos convencionais de
conformacdo e usinagem). Este processo € um dos varios meios de se fabricar
pecas com porosidade controlada. Véarias pecas sdo de grande valor na aplicacao
em filtros de ar e agua. De forma alternativa, algumas pecas podem ser formadas
com alta porosidade e entdo os poros sdo preenchidos com outras substancias,
metélicas ou lubrificantes. Finalmente, as pecas feitas através dos pos podem ser
fabricadas através da combinacdo de varios materiais, virtualmente impossivel
utilizando qualquer outro processo convencional.

Metalurgia do po é a técnica metallurgica que consiste em transformar pés de

metais, ligas metalicas e, as vezes também substancias ndo metédlicas em pecas
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resistentes, compactadas na forma desejada, recorrendo-se apenas ao emprego de
pressdo e calor. O processo inicia com 0s pos metalicos. Desde que o material
fundente néo esteja envolvido, ndo é necessario selecionar o p6é base considerando
o ponto de fusdo. Dessa forma, ligas bastante peculiares podem ser construidas.
Além das habituais bases de po6 (ferro e cobre), as pecas também podem ser
fabricadas de aco inoxidavel, aluminio, estanho, niquel, titdnio, cromo, grafite, silicio,
oxidos metalicos e carbonetos metéalicos. De especial interesse é a facilidade de
utilizar refratarios, tais como tantalo, tungsténio e molibdénio. Alem disso,
combinac¢des ndo usuais de metais e ceramicas sdo possiveis com este processo.
Permite a obtencdo de pecas com ponto de fuséo alto a partir do pé do material,
como por exemplo, o titdnio que apresenta ponto de fusdo 1668°C, e ainda, permite
a obtencao e ligas com materiais que nao séo faceis de criar por outros processos
convencionais (PATNAIK, 2002).

Esta técnica € um processo de conformacdo metalica que possui um vasto
campo de aplicacbes que inclui, por exemplo, a fabricacdo de pecas para
componentes automotivos, eletrodomésticos, ferramentas de corte, ferramentas
elétricas, fabricacdo de braquets para aparelhos dentarios entre outros (ABAL,
2013).

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

1. 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 mecanica ao compactado, a

sinterizacao.

O processo € iniciado com o preenchimento da cavidade da matriz com o po
de interesse. Entdo, o puncdo penetra na cavidade e comprime o0 p6. O po é
habitualmente comprimido a frio. As pressdes tipicas estdo entre 50 a 100 tons. A
peca entdo é ejetada da cavidade da matriz através do puncéo inferior. Neste ponto
do processo, a peca € muito fragil e denominada de “compactado verde”. O proximo

7

passo é “sinterizar” a peca. Este processo consiste no aquecimento da peca a uma
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temperatura em torno de 80% da temperatura de fusdo dos constituintes por
aproximadamente uma hora, a fim de fundir os materiais juntos. O processo de
sinterizacdo aumenta simultaneamente a resisténcia e a densidade da peca final. O
processo de sinterizacdo € normalmente realizado sob uma atmosfera de gas inerte
para evitar a oxidacao das pecas. Também é possivel re-comprimir as pecas apos a
sinterizagdo. Este processo, chamado de cunhagem aumentando a densidade final
da peca em cerca de 80% (ONWUBOLU; BABU, 2004).

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 3422°C) de lampadas
incandescentes, foram produzidas desde o inicio do século XX, utilizando-se das
técnicas de sinterizacdo de pdés (PATNAIK, 2002). A industria elétrica foi a pioneira
na utilizagdo de produtos obtidos pela metalurgia do pé e, logo apos, 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
fabricacdo (CHIAVERINI, 1986).

Comparando-se com outros processos convencionais de fabricacdo, a técnica
de metalurgia do pdé leva vantagem pela reducdo de etapas evitando certos
inconvenientes relativos ao processo, como por exemplo, a segregacao e defeitos
internos (vazios) muito comuns na fundicao (IWATA, 1989).

Uma vantagem muito significativa refere-se ao fato de se utilizar combinacgao

de pos. Deste modo o trabalho de mistura é feito em temperatura ambiente, com
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iSso a matéria prima estd em estado sélido e consequentemente 0 processo nao
requer cuidados com um controle da atmosfera protetora para evitar reacdes de
oxidacao (ZILNYK; CINTHO, 2008).

AGOS RAPIDOS SINTERIZADOS

ACOS SINTERIZADOS FORJADOS

ACOS FORJADOS

AGOS USINADOS

ACOS SINTERIZADOS

FERRQ FUNDIDO NODULAR
LIGAS FUNDIDAS DE COBRE
FERRO FUNDIDO CINZENTO
LIGAS FUNDIDAS DE ALUMINIO
LIGAS FUNDIDAS DE ZINCO

PLASTICO MOLDADO POR INJEGAO

Mpa 0 500 1000 1500 2000

Figura 2.9 — Comparativo entre a técnica MP e outros processos de fabricacdo: Resisténcia Mecanica
Fonte: Abal, 2013.
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Motores/Controladores 12% Ferramentas Manuais
Industriais, hidraulica 3%
Hardware 29 Outros 6%

Eletrodomeésticos 5%

Automotivo
70%

Figura 2.10 — Distribuicao de aplicacdes tipicas de pecas sinterizadas através da MP.
Fonte: Abal, 2013.
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Figura 2.11 — Evolugéo de pegas sinterizadas em automaveis - (1995) a 2004.
Fonte: A Metalurgia do Po, 12 Ed. - 2009.

Dentre as principais desvantagens encontra-se o elevado custo inicial do
processo que so6 € justificado se tivermos uma grande producéo 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 relagdo a soldabilidade entre pecas
finalizadas. A soldagem da peca sinterizada nao € possivel, pois afetaria as
caracteristicas fisicas e quimicas, motivadas pela porosidade (ZILNYK; CINTHO,
2008).
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ELEMENTOS DELIGA POEASE LUBRIFICANTES

SIMILARES

COMPACTAGAO

TRATAMENTO
TERMICO

PRODUTOS FINAIS

Figura 2.12 — Fluxograma de processamento - Metalurgia do P6 convencional.
Fonte: Mourisco, 1995.

Na compactacdo de ligas de aluminio ha a formagéo de contatos (metalicos,
ou metal-ceramicos no caso dos compésitos). No aquecimento os contatos metal
metal (Al-Al, Al-Cu, etc) ddo origem a fase liquida. Durante o aquecimento prévio a
sinterizacdo ha um periodo de queima do lubrificante que ndo 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 compositos sdo as seguintes
(NUNES, 2003):

* Obtencéo do p¢;
* Mistura dos pos;

» Compactagdo da mistura de pés;
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» Sinterizacao;

* Operacoes de acabamento e ajuste dimensional.

2.8.1. Obtencéo do po

Propriedades dos produtos MP sédo fortemente dependentes das
caracteristicas dos p6s de partida. Algumas importantes propriedades e

caracteristicas:

e Quimica e pureza;

* Tamanho de particula;

» Distribuicdo de tamanho de particula;
* Forma da particula;

» Textura superficial;

Para a escolha dos pds para utilizagdo na metalurgia do pd, 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 garantirdA o sucesso na obtencdo do produto final
(POQUILLON, 2002; MOURA, 2013).

Atualmente existem pds comerciais com diversas purezas e composicoes.
Uma forma de obtencdo de pdés finos € através da técnica de atomizacdo que
consiste basicamente em fundir um metal, fazé-lo escoar sob a forma de fio e entéo
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 contencao (MOURA, 2013; LIMA et al., 2008).

Outros processos adicionais para obtencédo de po séo utilizadas, tais como:
e “Cold Stream”: que se utiliza do fato de os metais serem frageis em
baixas temperaturas;
* Reducdo quimica de compostos particulados: onde o0s agentes
redutores sdo gases (carbono ou hidrogénio) ou sélidos;
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» Deposicao eletroquimica: produz graos dendriticos;
» Pulverizagéo (trituragao) e esmerilhamento;
» Condensacéao de vapor de metal;

* Precipitagcéo de solucoes;

A maioria dos metais e ligas pode ser convertida em p6 (MURTY;
RANGANATHAN, 1998; MORO; AURAS, 2007).

2.8.2. 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 oxidacao, pode ser feita ao ar ou na
presenca de liquidos (KOCH, 1997; GLEITER, 2000).

2.8.3. Compactacao dos Pés

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 acédo. A execucao e 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 deformacado plastica devido a presséo 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 formagdo de zonas neutras,
regido onde a forca de compactacdo € menor e por esse motivo sdo formadas
propriedades heterogéneas (COELHO; AMBROZIO, 2003; FOGAGNOLO, 2000).

A melhor opcéo, quando se deseja obter uma forma complexa, € a
compactacao isostatica a frio (Cold Isosthatic Pressing - CIP), devido o po 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 é o poder abrasivo das
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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; COSTA, 2003).

2.8.4. Sinterizacéo

Operacgdes de sinterizacdo sdo conduzidas sob trés estagios basicos, onde os
pds compactados sdo aquecidos numa atmosfera controlada um pouco abaixo do
ponto de fusdo, os quais seguem abaixo (GARCIA, 2001; CAMARGO, 1993):

* Purga: queima de qualquer ar e remove lubrificantes ou ligantes que
podem interferir numa boa densificacéo;

» Alta-temperatura: desejada difusdo no estado solido e a unido ocorre;

* Periodo de resfriamento: reduz a temperatura dos produtos numa

atmosfera controlada.

A sinterizacdo € um processo natural em que um conjunto de particulas em
contato mutuo, sob a acédo da temperatura, transformasse em um corpo integro e de
maior resisténcia mecanica, podendo, inclusive, tornar-se totalmente denso. Sao
inUmeros os sistemas que sofrem sinterizagdo, 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 forga motora, que impele o sistema a
sinterizacdo, embora ela possa ocorrer de formas distintas. A chamada forga 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 razao, maior

sera a forca motora superficial (SOUZA, 2012).
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Para o caso de particulas esféricas, a razéo é:

S
\"%
Onde:
S: Area superficial

V: Volume da amostra

I razao

Nesta etapa as pecas sdo aquecidas abaixo do ponto de fusdo do metal de
base e com controle atmosférico para reacbes como oxidacdo, 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 sinterizagdo, a estrutura sofre mudancas significativas, podendo
ocorrer formacédo de novas fases, crescimento de graos, alargamento de contatos
entre particulas, fechamento e mudanca na distribuicdo de tamanho de poros.

As Figuras 2.13, 2.14 e 2.15 exibem as etapas da sinterizacdo, desde o p6 de
partida até o produto final sinterizado.
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(Produto sinterizado)

Figura 2.13 — Comportamento tipico das etapas de pecas sinterizadas.
Fonte: Moura, 2013.

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

Aspecto inicial das Apds longo tempo

particulas de sinterizacio

Figura 2.14 — llustracdo do aspecto das particulas na sinterizacdo (MOURA, 2013).
Fonte: Moura, 2013.
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Figura 2.15 — MEV de particulas sinterizadas.
Fonte: Moura, 2013.

No processo de sinterizacdo solida, conforme mostra a figura 2.16, durante o
estagio inicial surgem as ligacdes entre as particulas nas regibes 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 é 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.

Ponto de Contorno

Pescoco Poros =
i contato i E i de grao
Poros

Inicio Intermedidrio Final

Figura 2.16 — Representacao esquematica dos estagios de sinterizacdo: inicial, intermediario e final.
Fonte: Cosentino, 2006.



37

2.8.5. Operacdes secundérias de acabamento e de aju  ste dimensional

AplOs a sinterizacdo, a extensa maioria dos produtos processados pela
metalurgia do pd esta pronta para utilizacdo. 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 et al., 2008).

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

» Tipo e granulometria do po. Ver figura 2.17;
* Quantidade e tipo de lubrificante;

* Presséo 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;
AURAS, 2007).

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

* 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.
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Figura 2.17 — Diversos formatos de particulas de p6.
Fonte: Moura, 2013.

o fibrous

Os produtos obtidos pelas técnicas de metalurgia do po sao classificados e
distribuidos em dois grupos (A METALURGIA DO PO, VARIOS AUTORES, 2009):
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* Produtos caracteristicos de obtencdo por compactacéo e sinterizacdo de pés,
sejam 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 producédo pela metalurgia

do p6 mais eficiente (ex.: pecas estruturais).

2.9. Moagem de alta energia

A Moagem de Alta Energia (MAE) ou Mechanical Alloying (MA) é uma técnica
de processamento de pés que ocorre no estado sélido envolvendo repetidas soldas,
fraturas e novamente soldadas, em moinhos de esfera de alta energia, como 0s
moinhos vibratorios, planetarios e atritores. Nestes equipamentos, ocorre a
transferéncia de energia cinética das esferas que estdo se movendo em altas
velocidades, da ordem de 7 m/s, para as particulas de pds através do cisalhamento
ou impacto. Esta técnica permite conseguir uma ligacdo, a nivel atdémico, dos
elementos quimicos que constituem os pos de partida, formando uma liga por um
processamento realizado totalmente no estado solido. Além de misturas de poés
elementares, pos pré-ligados e ceramicos, como o6xidos, nitretos, etc., podem ser
usados também na producédo de compaositos.

Desenvolvida por volta de 1966 pelo pesquisador Jonh Benjamim e seus
colaboradores no Paul D. Merica Research Laboratory da empresa The International
Nickel Company (INCO), nos Estados Unidos, com o objetivo de se produzir
superligas a base de niquel reforcadas com disperséo de 6xidos para aplicacdo em
turbinas a gas. Essas ligas deveriam apresentar 0s seguintes requisitos: resisténcias
a alta temperatura, resisténcia a corrosao e resisténcia a oxidacao. 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,
1998).

A técnica consiste na colocacdo dos pés numa jarra hermeticamente fechada
e nela adiciona-se esferas de ago e um agente controlador de processo. No final da
moagem o agente ndo estard 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



40

de material entre elas, havera a colisdo em alta velocidade; essa energia é
transferida para as particulas do pd, provocando mecanismos de deformacéo
plastica, fratura e soldagem, resultando em camadas de particulas achatadas,
conforme mostrado na Figura 2.18 (MOURA, 2013).

tempo de processamento

Figura 2.18 — Detalhamento esquematico da moagem de alta energia.
Fonte: Moura, 2013.

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 2.18, podemos observar que devido o impacto
continuado das bolas de moagem, a estrutura das particulas é constantemente
refinada. Boa parte da energia é perdida na forma de calor e uma pequena
quantidade € utilizada na deformacgdo elastica e plastica (SURYANARAYANA,
1998).
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Predomiznio de
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Orientacio Aleatoria por
Soldagem Estado de Equilibrio

Formacao da Particula
Equiaxial

Figura 2.19 — Evolugdo da morfologia das particulas submetida ao processo de Moagem de Alta

Energia. Fonte: Benjamin, 1970.

Existem diferentes tipos de moinhos de alta energia utilizados para produgao
do pé. Eles apresentam diferentes capacidades de moagem. Podem ser adaptados

com resfriamento e aquecimento dependendo da necessidade do processo.

2.9.1. Moinho vibratério tipo Spex

O moinho € amplamente utilizado na fragmentacéo de materiais das areas de
metalurgia, materiais de construcdo, produtos quimicos, mineracdo, entre outros.

Segue as principais caracteristicas (SOUSA, 2012):

» Capacidade = 10 a 20 gramas;
* Fins = pesquisa;

» Fabricados por Spex Certprep, Metuchen, NJ;
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» 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);

» Forga de impacto da bola é considerada de alta energia;

 Ja existem projetos para utilizacdo de 02 frascos aumentando-se a

eficiéncia;

2.9.2. Moinho planetério (Pulverisette)

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

As condi¢cbes de moagem séao variaveis. Em alguns moinhos podem se variar
as condi¢des 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% AIl,O3), 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% ZrOy).

2.9.3. 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 a 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
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ser moido é depositado num tangque 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 2.20.

Meio em Repouso Meio Expandido

- o
Ei)_i'o Estacionario ( E!xo em Rotacao

-

oS RS 5
| Saida de £k 7:(9(*?[9 UL
> e ¥

Agua iogh ! 'r‘ﬁ
R g
Ve Pk
ng: o rfgg‘ s
SRLEN HTLND G
e Sty = [elas
£ LEQ: o RO @}..(r\:c
LI Pl
o | Lo 0
e e
v 600, 5
Enab R0 ; yACYS
AT 5 X ; St

ol 4 L s oy L

e A D'? {"-:rc‘;. gocb.\g F
[i s Coplin s :
Entradade 3= = ) B %Qy ;
7 Agua bl -

Cisalham ento

Figura 2.20 — Esquema de moinho tipo Atritor.
Fonte: Moura, 2013.

2.10. Microscopia eletronica de varredura (MEV)

O microscopio eletrénico de varredura (MEV) é um tipo de microscopio

eletrdnico capaz de produzir imagens de alta resolu¢cdo da superficie de uma
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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 atraves de pares de bobinas de varredura e pares
de placas de deflexdo na coluna do microscopio.

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 ampliagdo (até 300.000 x) e resolug¢do. Na Figura 2.21
podemos observar um exemplo da eficiéncia na ampliagdo da caracterizacao 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 2.21 — MEV em amostras de latex de estireno-butadieno modificado (a direita) e ndo-

modificado (a esquerda). Fonte: Ipt-SP, 2014.



3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL — MATERIAIS E METODOS

A Figura 3.1 a seguir ilustra resumidamente a sequéncia deste trabalho:
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Figura 3.1 — Fluxo de processo do procedimento de fabricagdo do compdsito de matriz de aluminio
AA 1100 com reforco de ZnO.
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Esta pesquisa iniciou-se com a confeccédo das amostras. Foram produzidas 3
amostras para cada percentual, 12 amostras de pos com refor¢o variando-se tempo
de moagem e concentracdo do reforco para caracterizagdo (12 com oxido de zinco,
1 com a matriz de aluminio e 1 com o reforco, totalizando 14) no total. Utilizamos
pressdo de compactacdo de 7,0 ton/cm? e temperatura de sinterizacdo de 500°C,
respectivamente. Para as amostras usadas na caracterizagdo, utilizou-se da

producado de 5g, matriz e reforco.
3.1. Pés de partida

Utilizamos p6 de aluminio como componente da matriz, com pureza comercial
de 99%, segundo classificacdo da Aluminum Association (AA), fabricado pela
PECHINEY HERMILLON e reforgo de 6xido de zinco (ZnO) (100 nm) fabricado pela
SIGMA-ALDRICH nas fragbes do volume de 5%, 10%, 15% e 20%. Para as
amostras usadas na caracterizacdo, produzimos 5g de pdé (matriz + reforgo). 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 composicdo descrita abaixo:

e 3 unidades AA 1100 + 5% ZnO = 4,750g + 0,250g = 5,0009g cada.

e 3 unidades AA 1100 + 10% ZnO = 4,500g + 0,500g = 5,0009g cada.
e 3 unidades AA 1100 + 15% ZnO = 4,250g + 0,750g = 5,0009g cada.
e 3 unidades AA 1100 + 20% ZnO = 4,000g + 1,000g = 5,0009g 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 de
MAE (Figura 3.2).



47

A 00 + 10% Zno

| 09 (30 mi
M w00 +.5% Zng 509 (30 min)

' 509 (50 min)

Figura 3.2 — P6s de AA 1100 com 5% de 6xido de zinco por 60 minutos (1) e AA 1100 com 10% de

oxido de zinco por 30 minutos (2)

3.2. Esferas de ago

Para o processo de moagem foram utilizadas esferas de aco SAE 52100 com
didmetro médio de 0,620 mm e massa média de 0,960g (medicdo feita em amostra
de 40 esferas) e a razdo massa de esferas dividida pela massa de mistura de pos foi
de 10:1, ou seja, foram utilizadas 50g (em média) de esferas para processar 5,0009
de p6 para caracterizagdo, compactacao e sinterizacdo. A Figura 3.3 apresenta as

esferas de agos que foram utilizadas no processo de moagem dos pos.

Figura 3.3 — Meio de moagem, esferas de aco.

3.3. Agente controlador de processo

O aluminio possui boa ductilidade e alta tendéncia de soldagem a frio, a
moagem de alta energia tem como bases a presenca de 1 ou mais componentes

ducteis e equilibrio entre os mecanismos de soldagem e fratura, de modo que se
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nao houver esse equilibrio, havera soldagem total do material nas paredes da jarra e
nas midias de moagem (esferas), ou amorfizacdo do material. Portanto é necessario
algum controle sobre a evolugcdo do processo de moagem; isto € 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 &cido
esteérico (Ci1gH3602) produzido pela VETEC BRASIL na proporcédo de 2% em peso
do total de material processado, assim cada amostra de 5,000g tem a presenca de
0,100g de PCA.

3.4. Lubrificante

Durante a etapa de compactacdo dos pos, é necesséaria a utilizacdo de
lubrificante na matriz e puncao, tanto para evitar o atrito excessivo entre matriz e
puncédo, como do p6 sendo compactado e a matriz. Com essa finalidade, foi utilizado
o Estearato de Zinco (CzsH7004Zn) fabricado pela SIGMA-ALDRICH.

3.5. Atmosfera

Os processos de moagem de alta energia e compactacao foram realizadas

em atmosfera e temperatura ambiente normal (28,5°C em média e 1 ATM).
3.6. Pesagem dos p6s e dos compadsitos
As massas de po, esferas, pastilhas sem e com reforco foram pesadas e a

massa obtida em miligramas, utilizando-se de uma balanca analitica com precisdo

de quatro casas decimais, da marca MARCONI modelo 240N. (Figura 3.4).
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Figura 3.4 — Balanca de precisdo com quatro casas decimais

3.7. Recipiente de moagem dos pés

A jarra utilizada para o processo de MAE foi fabricada em aco inox AISI 304L
de formato cilindrico com tampa rosqueada e recartilhada externamente, conforme
Figura 3.5. A mesma continha anel de vedacao tipo O’ring para evitar vazamentos e
contaminacdes. Foi utilizada uma jarra e a cada troca de percentual de reforco o

recipiente passava por uma limpeza rigorosa com desengraxante e sabao neutro.

Figura 3.5 — Jarra de a¢o inox 304L, utilizada como recipiente de moagem.

3.8. Moagem dos pos
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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. A movimentacdo do cabecote segue
uma trajetéria em formato de infinito (~), que aliado a sua alta rotacdo garante o
processo.

A rotacgéo 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 reforgo.
Como descrito o inicio deste trabalho, 12 amostras foram processadas para
caracterizacdo. Na Figura 3.6 observa-se o tipo de moinho utilizado neste trabalho e

a fixacao da jarra de inox no equipamento.

| Jarradeinox W

Ay

s Y

Figura 3.6 — Moinho tipo SPEX. Jarra do suporte (1); Visualiza¢@o externa do moinho vibratorio (2).
3.9. Andlise da granulometria dos pos.

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 &gua como dispersante. O equipamento utiliza o software
MASTER SIZER 2000 da MALVERN INSTRUMENTS U.K. Os resultados obtidos
sdo baseados numa distribuicdo normal onde os tamanhos de particulas (em
micrometros — pm) sdo agrupados por volume em porcentagem ou fracdo

volumétrica.

3.10. Difracao de raios X dos pos
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A andlise por difracdo de raios X foi feita no Laboratério de Fisica da UFPE
(Universidade Federal de Pernambuco) e, o equipamento utilizado foi o difratbmetro
D6000 da SIEMENS. As condi¢cdes de aquisicdo para a analise dos pos foram
angulo de difracdo 206 variando de 5° a 120° e passo de 0,02 graus por segundo.
(Figura 3.7).

| Detector |

Figura 3.7 — Difratbmetro Siemens, detalhe externo (1) e interno (2)

3.11. MEV dos Po6s

A caracterizacdo por microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi realizada
no Laboratério de Fisica da UFPE com equipamento da marca JEOL modelo JSM
5900 (p6s da liga com o6xido de zinco) e no Laboratério de Dispositivos e
Nanoestruturas - LDN da UFPE com equipamento da marca JEOL modelo JSM
6460. (Figuras 3.8 e 3.9).
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Figura 3.8 — Detalhamento do MEV Laboratério de Fisica — UFPE (1) ; Marca e modelo do
equipamento (2)

Figura 3.9 — Detalhamento do MEV do LDN — UFPE (1) ; Marca e modelo do equipamento (2)

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 3.10. A matriz foi tratada termicamente por témpera
a 950°C por 60 minutos, resfriada em 6leo e duplamente revenida a 100°C por duas
horas cada revenimento. Este procedimento foi executado para obtencéo de dureza
66 HRC.

A matriz € do tipo cilindrico com furo concéntrico, dotada de base com

ressalto e puncéo, cilindrica passante. Suas dimensfes sao: diametro externo 56,35
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mm; didmetro interno 11,75mm; altura 65,00 mm; espessura da base 10,00 mm,;
altura do ressalto da base 5,0 mm; altura do puncédo 82,00 mm e diametro do
puncdo 11,70 mm. Esses valores de medicdo sdo a média de 10 medicdes
utilizando-se um paquimetro marca MARBERG com precisdo 0,05 mm. (Figura
3.10).

Figura 3.10 — Matriz de compactacédo desmontada (1) e matriz de compactacdo montada (2).

O forno utilizado para tratamento térmico da matriz de compactacao, foi do
tipo MUFLA da marca JUNG, modelo LF 4212, monofasico, 220V, 22 ampéres,
capacidade nominal 1200°C. (Figura 3.11).

Figura 3.11 — Interior do forno tipo mufla e matriz de compactagéo (1) ; Exterior do forno tipo mufla (2)
3.13. Compactacédo dos pos

O processo de compactacao dos pos foi feito em uma prensa hidraulica da
marca COMPAQ com capacidade nominal de 60 toneladas. A pressdao de
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compactacao utilizada foi de 7,0 ton/cm? durante 5 minutos. O tipo de compactacao
adotado foi uniaxial a frio. (Figura 3.12).

Figura 3.12 — Detalhe da prensa hidraulica e da matriz de compactacao (1) e (2)

3.14. Pastilhas do compdsito compactadas

Foram confeccionadas pastilhas da liga de p6 de aluminio AA 1100 com
reforco de Oxido de zinco (ZnO) com diferenca de percentual e tempo de moagem
de 120 minutos, devido que tivemos um menor tamanho de particula para um maior

tempo de moagem, conforme especificado abaixo:

* 3 amostras de AA 1100 com 5% de refor¢o de ZnO moidos a 120 minutos.

« 3 amostras de AA 1100 com 10% de reforco de ZnO moidos a 120
minutos.

3 amostras de AA 1100 com 15% de reforco de ZnO moidos a 120
minutos.

3 amostras de AA 1100 com 20% de reforco de ZnO moidos a 120

minutos.
Totalizaram 12 amostras compactadas. As amostras foram sinterizadas a
uma temperatura de 500 a 550°C em atmosfera controlada de nitrogénio por 5

horas.

3.15. Sinterizacéo das pastilhas



55

Os pastilhas de compésitos de liga de aluminio AA 1100 com refor¢o de 6xido
de zinco (ZnO) foram sinterizadas no forno tipo mufla com temperatura de 500°C
sob atmosfera controlada de nitrogénio durante 5 horas. Consistiu em trés etapas,
primeiro aquecimento com a temperatura de 450°C para eliminacao do lubrificante e
ligantes organicos (desgaseificacdo), para evitar a formacdo de fissuras, apos
sinterizacdo e resfriamento lento dentro do forno (Figura 3.13). Foi utilizado
segmentos de alumina sinterizada como suportes das pastilhas, conforme
apresentado na Figura 3.14.

A
Desgaseificagao Sinterizag&o Resfriamento
Temperatura
P >e >le >
500°C
450°C
>
Tempo

Figura 3.13 — Ciclo de sinterizacdo da liga AA 1100 + ZnO

Figura 3.14 — Distribui¢céo das pastilhas no forno para sinterizagéo.

3.16. Analise das pastilhas do compoésito sinterizad  as
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Preparamos as amostras para obtermos a secdo superficial e transversal
através de corte nas pastilhas de AA 1100 com refor¢o de ZnO apés sinterizacao.

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 3.15, 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 3.15 — Detalhamento da ISOMET “cut off”.

3.17. Embutimento, lixamento e polimento das secbes superficial e transversal
das pastilhas

Apbés a obtencdo das secdes superficial e transversal das pastilhas, foi
efetuado o embutimento a frio, em resina acrilica auto polimerizavel, curada por 24
horas conforme procedimento de preparacdo de amostra para microscopia. Apés a
cura da resina, procedeu-se o lixamento utilizando-se da seguinte sequéncia de lixas
d’agua: 220, 320, 400 e 600. O lixamento foi feito numa lixadeira marca AROTEC,
modelo APL 4 com as lixas umedecidas por filete de agua; as amostras foram
marcadas para que a cada troca de lixa, fosse executado uma rotacdo de 90°
visando a eliminacdo das marcas da lixa anterior. (Figura 3.16).
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Figura 3.16 — Detalhe da lixadeira

O polimento das secbes embutidas, foi executado utilizando-se pasta de
diamante e lubrificante azul, adicionados ao disco de polimento de feltro. As secdes
embutidas foram deslocadas realizando uma trajetéria em forma de infinito sobre o
disco de polimento para retirar quaisquer riscos remanescentes da Ultima lixa. Foi
utilizada a politriz marca AROTEC modelo ARAPOL 2V. (Figura 3.17).

Figura 3.17 — Detalhe da politriz

3.18. Limpeza das sec¢Oes embutidas

Foi executada uma limpeza das secdes embutidas, a fim de retirar

residuos das substancias utilizadas no polimento, dispondo-se de maquina de
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limpeza por ultrassom marca BRANSON modelo B12 por 2 minutos no minimo com
mistura de 4gua e acetona na concentracao de 50%. (Figura 3.18).

Figura 3.18 — Detalhe da limpadora por ultrasom

3.19. Ataque quimico das sec¢fes embutidas

O ataque quimico tem a finalidade de revelar a secdo a ser analisada. Esse
processo foi realizado com acido fluoridrico (HF — concentracéo de 0,05%) e agua,
numa mistura de 1:1 num tempo de 8 a 10 segundos. Em seguida lavada com agua
corrente e acetona, secagem por jato de ar quente paralelo a superficie revelada.
(Figura 3.11).

Sec¢do superficial

Figura 3.19 — Cortes das sec¢bes superficiais e transversais embutidas (1) e cortes das sec¢fes

lixadas, polidas, limpas e reveladas (2)
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3.20. Microscopia otica das secOes das pastilhas

A caracterizacdo através da microscopia Otica 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 3.20.

Figura 3.20 — Andlise por microscopia 0tica.

3.21. 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 3.21.

Figura 3.21 — Detalhe do microdurémetro
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3.22. MEV das sec¢des

Realizado no Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV), no Departamento
de Microscopia do DEMEC, modelo TM 3000 HITACHI. As secfes transversais e
superficiais das pastilhas foram o alvo da Microscopia Eletrénica de Varredura
(MEV), conforme o aspecto microestrutural da parte interna do material & possivel
saber se houve a incorporacdo do reforco pela matriz, distribuicdo uniforme,
presenca de porosidades e interface matriz-reforco consolidada. Tivemos que
desembutir as amostras para reduzir o tempo de analise. Na Figura 3.22 é
apresentado a preparacdo das amostras antes de caracteriza-las e a insercao delas
no MEV.

Figura 3.22 — Preparacdo das amostras (1); insercdo das amostras para analise (2).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Caracterizacdo das pastilhas do composito

4.1.1. Granulometria dos p6s por difracéo a laser

Nas figuras 4.1 e 4.2 apresentam-se 0s espectros por difracdo a laser dos pés
da matriz de aluminio AA 1100 e seu reforco de 6xido de zinco, conforme recebidos;
junto com um grafico do onde estdo listados os resultados d(0,1), d(0,5) e d(0,9),
para o diametro médio das particulas para 10, 50 e 90% dos resultados da
distribuicdo normal. Nota-se que o tamanho das particulas do reforco (ZnO) € bem
menor que da matriz (AA1100). Esta diferenca de tamanho entre a matriz de
aluminio AA1100 e o reforco de Oxido de zinco pode ser vista na Figura 4.3 para
d(0,1), d(0,5) e d(0,9).
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Figura 4.1 — Granulometria por difracdo a laser: AA 1100
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Figura 4.2 — Granulometria por difracdo a laser: ZnO
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Tamanho de particula (um): matriz (Al) e reforgo (ZnO)
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Figura 4.3 — tamanho das particulas do AA 1100 e ZnO

4.1.2. Amostras de AA 1100 reforgcada com 6xido de z  inco a 5% durante 30, 60
e 120 minutos de MAE

As figuras 4.4, 4.5 e 4.6 mostram a distribuicdo dos tamanhos das particulas
em volume da matriz de aluminio reforcado com 5% de ZnO para os tempos de 30,
60 e 120 minutos de moagem de alta energia.
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Figura 4.4 — Granulometria por difracdo a laser: AA 1100 + 5% ZnO 30 minutos MAE.
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Figura 4.5 — Granulometria por difracdo a laser: AA 1100 + 5% ZnO 60 minutos MAE.
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Figura 4.6 — Granulometria por difracao a laser: AA 1100 + 5% ZnO 120 minutos MAE.

Tamanho de particula (um): 5 % x 30, 60, 120 min.
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Figura 4.7 — tamanho das particulas (um).

As figuras 4.4, 4.5 e 4.6 mostram que a moagem em alta energia (MAE)
produziu uma soldagem nas particulas em vez de reducédo de tamanho, quando as
amostras de aluminio AA1100 foram reforgcadas com oxido de zinco, principalmente
entre os tempos de 30 e 60 min. A figura 4.7 mostra claramente os fatos. A

soldagem foi mais lenta entre 60 e 120 min.

4.1.3. Amostras de AA 1100 reforgcada com oxido de z  inco a 10% durante 30, 60
e 120 minutos de MAE

As figuras 4.8, 4.9 e 4.10 mostram a distribuicdo dos tamanhos das particulas
em volume da matriz de aluminio reforcada com 10% de ZnO, para 0s tempos de
30, 60 e 120 min de moagem de alta energia.
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Figura 4.8 — Granulometria por difracdo a laser: AA 1100 + 10% ZnO 30 minutos MAE.
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Figura 4.9 — Granulometria por difracao a laser: AA 1100 + 10% ZnO 60 minutos MAE.
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Figura 4.10 — Granulometria por difracdo a laser: AA 1100 + 10% ZnO 120 minutos MAE.
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Tamanho de particula (um): 10 % x 30, 60, 120 min.
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Figura 4.11 — Tamanho das particulas (um).

A Figura 4.11 mostra que houve soldagem entre as particulas quando a
matriz de aluminio é reforcada com 10% de ZnO. No entanto, a soldagem das
particulas com tal refor¢co ocorre em menor escala quando comparada com o reforgco
de 5% de ZnO.

4.1.4. Amostras de AA 1100 reforcada com Oxido de Z inco a 15% durante 30,
60 e 120 minutos de MAE

As figuras 4.12, 4.13 e 4.14 mostram a distribuicAo dos tamanhos das
particulas em volume da matriz de aluminio reforcado com 15% de ZnO para 0s

tempos de 30, 60 e 120 minutos de moagem de alta energia.
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Figura 4.12 — Granulometria por difragéo a laser: AA 1100 + 15% ZnO 30 minutos MAE.
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Figura 4.13 — Granulometria por difragéo a laser: AA 1100 + 15% ZnO 60 minutos MAE.
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Figura 4.14 — Granulometria por difracdo a laser: AA 1100 + 15% ZnO 120 minutos MAE.

Tamanho de particula (um): 15 % x 30, 60, 120 min.
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Figura 4.15 — Tamanho das particulas (um).
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A Figura 4.15 mostra que ocorreu soldagem de particulas na matriz de

aluminio reforgada, porém numa escala ainda menor quando comparadas com mas

figuras 4.7 e 4.11.
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4.1.5. Amostras de AA 1100 reforgcada com oxido de z  inco a 20% durante 30, 60
e 120 minutos de MAE

As figuras 4.16, 4.17 e 4.18 mostram a distribuicAo dos tamanhos das
particulas em volume da matriz de aluminio reforgcado com 20% de ZnO para 0s

tempos de 30, 60 e 120 minutos de moagem de alta energia.
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Figura 4.16 — Granulometria por difracdo a laser: AA 1100 + 20% Zno 30 minutos MAE.
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Figura 4.17 — Granulometria por difracdo a laser: AA 1100 + 20% ZnO 60 minutos MAE.



68

Particle Size Distribution
10
o 20% ZnO
8 | 120 min MAE
g 7
© 6
£ 5
S 4
3
2
1
%.01 0.1 1 10 100 1000 3000
Particle Size (um)

Figura 4.18 — Granulometria por difracdo a laser: AA 1100 + 20% ZnO 120 minutos MAE.

Tamanho de particula (um): 20 % x 30, 60, 120 min.
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Figura 4.19 — Tamanho das particulas (um).

4.1.6. Distribuicéo dos resultados por classe, comp  arativo tempo de moagem X

concentracao do reforgo.

Com os resultados anteriores, fizemos uma avaliagdo do tamanho de
particula (em micrometros - um) agrupada pelas classes de resultados ou fracéo
volumétrica (0,1d; 0,5d e 0,9d), levando-se em considera¢do o tempo de moagem e

a concentracao do refor¢o. Resultados nas figuras 4.20 a 4.22.
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Figura 4.20 — Fracéo volumétrica d(0,1) do AA 1100 + ZnO
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Figura 4.21 — Fracéo volumétrica d(0,5) do AA 1100 + ZnO
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Figura 4.22 — Gréfico Excel: Frag&o volumétrica d(0,9) do AA 1100 + ZnO
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Observando os trés gréficos acima, podemos notar uma reducdo de tamanho
de particula dentro da classe d(0,9) (ou fracdo volumétrica), quando analisamos 0s
resultados para 20% de reforco nos tempos de moagem descritos, especialmente de

60 para 120 minutos.

4.2. DRX para identificacdo 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. Os difratogramas estéo
agrupados e sobrepostos segundo a variacdo de tempo de processamento (MAE)
para determinada fracdo de reforco. Os valores de (D) ao lado de cada linha do
grafico indicam o quanto deve ser subtraido do valor da escala de intensidade lida,
para se obter o valor real. As condicdes de aquisicdo para execucdo do
experimento foram com angulo de difracdo (206) variando de 5° a 120° e passo de
0,02°/s. O software utilizado para plotagem dos resultados foi o Origin e a escala do
angulo 26 esta multiplicada por 10.000 (dez mil) para efeito de ampliacdo e
visualizagdo. Com posse destes dados, comparou-se o0s 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.
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Amostras Al AA1100 + ZnO 5% 30, 60 e 120 min
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Figura 4.23 — Difrac&o por raios-X (DRX) para o AA 1100 + 5% ZnO - 30, 60, 120 minutos MAE.
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Figura 4.24 — Difracdo por raios-X (DRX) para o AA 1100 + 10% ZnO — 30, 60, 120 minutos MAE.
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Amostras Al AA1100 e ZnO 15% 30,60 e 120 min
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Figura 4.25 — Difracdo por raios-X (DRX) para o AA 1100 + 15% ZnO — 30, 60, 120 minutos MAE.
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Figura 4.26 — Difracdo por raios-X (DRX) para o AA 1100 + 20% ZnO — 30, 60, 120 minutos MAE.

As Figuras 4.23 a 4.26,exibem o0s picos caracteristicos, tanto da matriz
metélica de aluminio como do refor¢co de 6xido de zinco; onde podemos verificar que

houve coeréncia nos resultados e como era esperado houve um aumento da
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intensidade dos picos caracteristicos do refor¢o e incremento de sua presencga no
composito, conforme aumento do tempo de moagem e concentracdo de reforco,
indicando a boa incorporacdo deste reforco pela matriz, da mesma forma, tal
intensidade esta relacionada a orientacdo dos graos. Observamos também que nas
amostras de 20% o0s picos estdo praticamente semelhantes, significando que a

mistura matriz e reforgco esta tendendo a um estado de saturacdo e/ou equilibrio.

4.3. Densificacdo das pastilhas compactadas e sinte  rizadas

Para essa etapa, compactamos 12 amostras, conforme Tabela 4.1 abaixo,
para a tarefa de avaliacdo da densificacdo das pastilhas sinterizadas como forma de
comparativo com as densidades padrdo do aluminio e do 6xido de zinco. Tomamos
como referéncia a densidade para o aluminio de 2,71 g/cm® e 5,61 g/cm® para o

6xido de zinco.

Para todas as amostras utilizamos:
+ Pressdo de compactacéo = 7,0 ton/cm?.
 Tempo (t) =5 min.
Para sinterizag&o utilizamos:
* Temperatura = 500 a 550°C.
e tempot=5h.

Tabela 4.1 — Calculo da densificacao das pastilhas.

A t Volume [ Massa | Densidade | Densificagdo
mostras (em’) | (g) | (g/em’) (%)
Pastilha 1 - 5% 30 minutos (amostra 3) 0,593744 | 1,486 2,503 87,66%
Pastilha 2 - 5% 60 minutos (amostra 7) 0,593744 | 1,489 2,508 87,84%
Pastilha 3 - 5% 120 minutos (amostra 11) 0,593744 | 1,492 2,513 88,02%
Pastilha 4 - 10% 30 minutos (amostra 4) 0,599398 | 1,56 2,603 86,75%
Pastilha 5 - 10% 60 minutos (amostra 8) 0,599398 | 1,575 2,628 87,59%
Pastilha 6 - 10% 120 minutos (amostra 12) 0,599398 | 1,58 2,636 87,87%
Pastilha 7 - 15% 30 minutos (amostra 5) 0,593744 | 1,59 2,678 85,15%
Pastilha 8 - 15% 60 minutos (amostra 9) 0,599398 | 1,62 2,703 85,94%
Pastilha 9 - 15% 120 minutos (amostra 13) 0,593744 | 1,61 2,712 86,22%
Pastilha 10 - 20% 30 minutos (amostra 6) 0,588089 | 1,77 3,010 91,48%
Pastilha 11- 20% 60 minutos (amostra 10) 0,593744 1,8 3,032 92,15%
Pastilha 12 - 20% 120 minutos (amostra 14) 0,593744 | 1,81 3,048 92,66%
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As pastilhas foram analisadas com o reforco nas proporcdes consideradas.
Para os valores da massa, utilizamos uma balanca de precisdo e para o célculo do
volume consideramos as medidas individuais de cada amostra utilizando um
paquimetro calibrado. Posteriormente foi estabelecida a densidade nominal do
composito considerando a densidade padrdo do aluminio e Oxido de zinco nas
proporcdes de 5, 10, 15 e 20%, em seguida relacionada com a densidade calculada
para cada amostra, obtendo os valores finais de densificacéo.

Mostramos em destaque quais pastilhas prosseguiram no trabalho para
analise: 11, 12, 13 e 14 (amostras com maiores densificacbes e menor
granulometria entre cada grupo de percentual de reforco). As amostras revelaram
resultados favoraveis de densificagdo e boa usinabilidade para corte superficial e
transversal. Algumas variagcdes dimensionais no aumento de espessura apos a
sinterizacdo pode ser considerado normal e previsto devido o método de

sinterizacgédo utilizado.

4.4. Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Nesta etapa, mostraremos as imagens de MEV para analise de composicao

guimica dos pos de partida.

4.4.1. MEV do p6 da matriz de aluminio AA1100 e do reforco (ZnO), como
recebidos — aumentos de 500x (a), 1000x (b), 15000 x (c) e 20000x (d)

LDN-UFPE
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Figura 4.27 — MEV do AA 1100, 500x (a), 1000x (b) e do ZnO, 15000x (c), 20000x (d).

A Figura 4.27, destaca a morfologia original, predominantemente esférica do
pé da matriz metalica do AA 1100 recebido para a pesquisa, sem reforco e sem
sofrer o processo de moagem de alta energia. Essa morfologia € tipica de material
ductii e de po6 fabricado pelo método de atomizacdo a ar, que promove a
solidificagdo do metal em particulas finamente divididas.

Segundo Suryanarayana (1998), o processo de MAE modifica a morfologia do
AA1100, originalmente esférica, para uma morfologia equiaxial, mais propicia para o

processo de conformacao, pois evita a formacao de propriedades direcionais.

4.4.2. MEV do p6 da matriz AA1100 com reforgo de 5% , 10%, 15% e 20% de ZnO

por 30 minutos em MAE — aumentos de 500x.

A Figura 4.28 apresenta a analise feita através de MEV de uma amostra do
aluminio AA 1100 com 5%, 10%, 15% e 20% de reforco de ZnO a um tempo de
moagem de 30 min (MAE) em ampliacado de 500x.

LOMN-UFPE
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Figura 4.28 — MEV do AA1100 + 5%, 10%, 15%, 20% de ZnO — por 30 min em MAE. — 5% (a), 10%
(b), 15% (c), 20% (d).

Os po6s processado durante 30 minutos apresentaram morfologia modificadas
originalmente esférica para morfologias deformadas e ligeiramente arredondadas.
Observa-se que com a incorporacdo de 5% de reforco de ZnO, as particulas
encontraram-se mais deformadas.

A morfologia inicial dos po6s € modificada quando as particulas sao
submetidas as colisdes continuas das esferas promovendo repetidas soldas, fraturas

e ressoldas permitindo melhor controle microestrutural no compaosito.

4.4.3. MEV do p6 da matriz AA1100 com reforgo de 5% , 10%, 15% e 20% de ZnO
por 60 minutos em MAE — aumentos de 500x.

A Figura 4.29 apresenta a analise feita através de MEV de uma amostra do
aluminio AA 1100 com 5%, 10%, 15% e 20% de refor¢co de ZnO a um tempo de
moagem de 60 min (MAE) em ampliacado 500x.

LDMN-UFFE
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Figura 4.29 — MEV do AA1100 + 5%, 10%, 15%, 20% de ZnO — por 60 min em MAE. — 5% (a), 10%
(b), 15% (c), 20% (d).

A MAE utilizando 60 minutos modificou as morfologias dos p6s compadsitos
processados durante 30 minutos, para morfologias ainda mais deformadas.
Observa-se que com a incorporacdo de 5% de reforco de ZnO, as particulas
encontraram-se mais deformadas onde os pés fragilizaram-se e apresentaram

fraturas e com o aumento do tempo as particulas ficaram mais deformadas.

4.4.4. MEV do p6 da matriz AA 1100 com reforco de 5 %, 10%, 15% e 20% de
ZnO por 120 minutos em MAE — aumentos de 500x.

A Figura 4.30 apresenta a analise feita através de MEV da amostra de liga de
aluminio AA1100 com 5%, 10%, 15% e 20% de reforco de ZnO a um tempo de
moagem de 120 min (MAE) em ampliacdo de 500x.

LOM-UFFE
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Figura 4.30 — MEV de AA1100 + 5%, 10%, 15%, 20% de ZnO — por 120 min em MAE. — 5% (a), 10%
(b), 15% (c), 20% (d).

A MAE utilizando 120 minutos modificou a morfologia do compdésito
processado com 60 minutos, para uma morfologia ainda achatada, porém mais

homogénea.

Os compasitos reforcados com 5% de ZnO 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.

Como mostrado nas figuras de 4.27 a 4.30 obtidas através de MEV, fica
perceptivel 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 e homogéneas.

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

particulas ficaram mais quebradicas conforme esperado.
4.5. Microscopia otica das secOes transversais e su  perficiais das pastilhas

As pastilhas, foram cortadas, lixadas, polidas atacadas quimicamente e feitas
limpezas das secdes transversais e superficiais. Para essas amostras foram

executadas por Microscopia Otica (MO) para avaliacao.
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45.1. MO do AA1100 com reforcos de 5%, 10%, 15% e 20% de ZnO - 120

minutos MAE — sec¢des superficial e transversal.

a) 5% ZnO - 120 min MAE:

Figura 4.31 — MO do AA1100 + 5% de ZnO - 120min MAE — sec¢éo superficial: 500x (a),1000x (b) -
segéo transversal: 500x (c), 1000x (d).

b) 10% ZnO - 120 min MAE:

Figura 4.32 — MO do AA1100 + 10% de ZnO - 120 min MAE — sec¢é&o superficial: 500x (a), 1000x (b) —
secdao transversal: 500x (c), 1000x (d).

) 15% ZnO - 120 min MAE:
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Figura 4.33 — MO do AA1100 + 15% de ZnO - 120 min MAE — sec¢é&o superficial: 500x (a), 1000x (b) —
segéo transversal: 500x (c), 1000x (d).

d) 20% ZnO - 120 min MAE:

Figura 4.34 — MO do AA1100 + 20% de ZnO - 120 min MAE — sec¢é&o superficial: 500x (a), 1000x (b) —
segéo transversal: 500x (c), 1000x (d).

As figuras 4.31 a 4.34 apresentam o0s resultados da microscopia otica nas
amostras da liga de aluminio AA1100 com 5%, 10%, 15% e 20% de refor¢co de ZnO
das sec¢des superficiais e transversais com tempo de processamento de 120 minutos
MAE, com duas ampliacdes 500x e 1000x. Notamos que com o aumento do reforgo
houve um incremento nas formacdes das lamelas, obtendo-se uma estrutura lamelar
mais fina e com aspecto marmorizado.

Percebemos uma distribuicdo bastante equilibrada do reforco na matriz em
todas as imagens da microscopia Otica das pastilhas refor¢cadas, podendo afirmar
gue a moagem de alta energia (MAE) é um processo eficiente para a diminuicdo do
tamanho de particula tanto da matriz quanto do refor¢co e incorporacdo dessa
particula de reforco na matriz metalica. Isso garante um material com menor
porosidade e propriedades mecanicas superiores, coerente com a teoria dos
compasitos produzidos via metalurgia do p6é (MP).
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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, bem distribuido e disperso, como
também podemos ter uma ideia das dimensfes 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 deformacdo na estrutura do compdsito do que o tempo de

moagem, notadamente na fracdo de reforco de 20%.

4.6. Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) das secbes superficiais e

transversais das pastilhas

Nesta etapa do trabalho mostraremos os resultados e comentarios sobre as

amostras reforcadas sobre uma visdo de MEV.

4.6.1. MEV do AA1100 com reforcos de 5%, 10%, 15% e 20% de ZnO — 120

minutos MAE — Sec¢des Superficial e Transversal.

a) 5% ZnO - 120 min MAE:

.
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Figura 4.35 — MEV do AA1100 + 5% de ZnO - 120 min MAE — sec¢éo superficial: 1000x (a), 2000x (b)
— secao transversal: 1000x (c), 2000x (d)

b) 10% ZnO - 120 min MAE:

1588 N D6.0 x3.0k 30um

TM-3000_1580 2014-11-19 N D46 x20k 30um TM-3000_1581 2014-11-19 N D46 x3.0k

Figura 4.36 — MEV do AA1100 + 10% de ZnO - 120 min MAE — secéo superficial: 2000x (a), 3000x (b)
— secdo transversal: 2000x (c), 3000x (d)
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c) 15% ZnO - 120 min MAE:
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Figura 4.37 — MEV do AA1100 + 15% de ZnO - 120 min MAE — secéo superficial: 1000x (a), 2000x (b)
— secao transversal: 1000x (c), 2000x (d)

d) 20% ZnO - 120 min MAE:
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Figura 4.38 — MEV do AA1100 + 20% de ZnO - 120 min MAE — secdo superficial: 1000x (a), 2000x (b)
— secao transversal: 1000x (c), 2000x (d)

As figuras 4.35 a 4.38 apresentam os resultados de Microscopia Eletronica de
Varredura das sec¢Oes superficial e transversal das amostras de aluminio AA1100
com 5%, 10%, 15% e 20% de refor¢co de ZnO com tempo de processamento de 120
minutos de MAE. E not6rio que com o aumento do refor¢co houve um incremento nas
formacbes das lamelas. Notamos uma maior deformacdo nas lamelas com o
aumento do tempo de moagem. Esta caracterizagdo apresenta o O0xido de zinco
evidentemente em menor quantidade e seu aumento nitido. Da mesma forma, pode-
se notar nas figuras a pureza da liga e a boa incorporacéo do reforco na matriz, bem
distribuido e disperso. Observa-se também uma estrutura mais deformada com o
incremento do reforco.

Nas micrografias transversais principalmente, observa-se que as particulas
brilhantes (embranquecidas) nitidas nas figuras, descontinuas do reforco de 6xido
de zinco, estdo aderidas na estrutura lamelar da matriz AA1100 que preenche os
espacos do composito sinterizado. Esta aderéncia promove a interacdo entre o
reforco e matriz facilitando o incremento das propriedades mecanicas do material
fabricado.

As micrografias do MEV revelam também surgimentos de vazios gerando
intersticios no compdésito. Esta caracteristica indica a formacdo de uma textura
rugosa e com diversos tipos de poros ou cavidades interconectados evidenciados

nos aumentos maiores.
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4.7. Ensaios Mecanicos

4.7.1. Microdureza Vickers das pastilhas reforcadas

A Tabela 4.2 mostra a microdureza Vickers para as pastilhas reforcadas
comparadas com a microdureza da matriz AA 1100. Para tal, utiizamos uma carga
de 0,5kgf. Esse ensaio revela a influéncia do percentual de refor¢co na matriz.

Os resultados de dureza apresentam-se crescentes com a incorporacdo do

reforco.

Tabela 4.2 — Durezas das sec¢des superficiais e transversais e o incremento na dureza com o

aumento de reforgo

Sec¢ao Superficial Segao Transversal | Incremento na Dureza
AMOSTRAS (HV) (HV) (%)
Média Microdureza | Média Microdureza | Superficial [ Transversal
AA 1100 - Sem refor¢o 23,0 24,4 - -

AA 1100 + 5% ZnO - 120 min (amostra 11) 70,2 72,4 205,22% 196,72%
AA 1100 + 10% ZnO - 120 min (amostra 12) 81,2 81,0 253,04% 231,97%
AA 1100 + 15% ZnO - 120 min (amostra 13) 82,3 84,5 257,83% 246,31%
AA 1100 + 20% ZnO - 120 min (amostra 14) 84,3 86,4 266,52% 254,10%

Microdureza Vickers - Amostras 120 min (MAE)
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Secdo Transversal (HV)

Figura 4.39 — Gréfico da microdureza vickers - se¢6es superficial e transversal.

A tabela 4.2 apresenta os resultados encontrados no ensaio de microdureza
das amostras nas secoes superficiais e transversais, utilizados para a confecgéo da
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Figura 4.39. Da mesma forma, mostra o ganho na microdureza obtido com o
aumento no percentual do reforgo de ZnO.

O grafico mostra os valores de microdureza das amostras para as diferentes
concentracdes de reforco e o tempo de processamento de 120 min, para as quatro
amostras escolhidas. Nota-se um comportamento crescente para a maior
concentragéo do reforgo de ZnO.

O gréafico da figura 4.39 evidencia um resultado esperado; o aumento de
reforco € diretamente proporcional ao aumento da dureza associada, uma vez que a
presenca do reforgo atua como barreira frente a grande quantidade de discordancias
no material e, segundo os preceitos da ciéncia e engenharia dos materiais; as
discordancias (ou defeitos) sdo causadoras de propagacao de trincas e fraturas, se
estiverem ancoradas irdo dificultar a falha do material. Por consequéncia a
resisténcia mecéanica do material aumenta e a dureza segue a mesma tendéncia.

Em todos os compdésitos observou-se o destacamento das particulas de
reforco na matriz, em maior ou menor grau. Na interface matriz/reforco em que nao
h& coeréncia com a matriz pode haver fratura fragil, haja vista que o alongamento

diminui com a adi¢éo do ZnO 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 po, da liga de aluminio AA1100 com reforco de 5%,
10%, 15% e 20% em massa de 6xido de zinco (ZnO) separadamente, foi
executada com relativo sucesso, utilizando-se uma rota de processamento de
metalurgia do p6 de moagem de alta energia, compactacdo uniaxial a frio e

sinterizacao.

* As amostras processadas por moagem de alta energia com 120 minutos
foram escolhidas para serem compactadas uniaxialmente a frio e sinterizadas
sob atmosfera de nitrogénio, uma vez que maiores tempos de moagem levam
a uma melhor condicdo de equilibrio nos mecanismos de soldagem, fratura e
resoldagem entre matriz e reforgo, levando a uma estrutura mais uniforme e

equilibrada em termos de composi¢cdo e menores tamanhos de particulas.

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

refor¢co pela matriz ductil.

« As imagens feitas através de MEV e o0s espectros de DRX dos pés
processados por Moagem de Alta Energia, apresentam uma eficiente
insercdo e distribuicdo das fases do reforco na matriz, sem aglomeracéo,
indicando boa solubilidade, sendo observado em maior quantidade da fase
ceramica de (ZnO) a medida que aumenta o percentual de reforco no
composito sinterizado. Notamos uma formacgéo de estruturas lamelares com
arranjos em sequéncias regulares, com boa parte dos reforcos orientados na

mesma direcdo da matriz.

* Observou-se nas micrografias de MEV dos compdésitos sinterizados uma
estrutura mais deformada para quantidades crescentes da fase ceramica de

reforco (ZnO).
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Os resultados de dureza apresentaram-se linearmente crescentes com 0
aumento da fracdo de reforco na matriz, destacando o efeito positivo da
técnica de Metalurgia do PO utilizando moagem de alta energia (MAE),
compactacao uniaxial a frio e sinterizagéo sob atmosfera de nitrogénio (Nz) na

producéo dos compositos.

Tomando como base a dureza da matriz AA1100, observamos que os
compositos com adicdo de 15% e 20% de reforco, apresentaram os maiores
valores de dureza evidenciando um ganho de 266% nessa propriedade

mecanica.
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. RECOMENDACOES PARA TRABALHOS FUTUROS

. Processar e obter os compdsitos da matriz de aluminio AA1100 com reforco de

ZnO por extrusao a quente.

. Fabricar e caracterizar a matriz de aluminio AA1100 com outros reforgos
ceramicos, tais como oOxido de niquel, 6xido de aluminio, carboneto de

tungsténio, etc.

. Avaliar as propriedades mecanicas como resisténcia a tracdo e limite de

escoamento dos compositos fabricados com 5, 10, 15 e 20% de ZnO.
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