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RESUMO

Os compdsitos de matriz de aluminio sdo muito utilizados, principalmente nos
equipamentos da area de transporte por ter uma excelente relacdo de resisténcia
mecénica e peso. Assim neste trabalho foram fabricados compésitos de Al-%TiC
pela metalurgia do po6 utilizando a moagem de alta energia (MAE) para moer e
misturar a matriz e o reforco particulado. Os pdés do compdsito foram processados
em um moinho vibratério do tipo SPEX durante 30, 60 e 120 minutos e a propor¢cao
de 5, 10 e 15% da fracdo massica do reforco de carbeto de titAnio a matriz de
aluminio da liga AA7075, acrescido com o Acido Estearico (como agente controlador
de processo). Em seguida, os pés foram compactados uniaxialmente a frio em matriz
com compressao pelo topo e sinterizado em forno tipo mufla para obtencédo de
pecas consolidadas. Durante esta fabricacdo, foram caracterizados as matérias
primas e os pés do compdsito metalico através das técnicas de MEV, EDS e DRX,
bem como as amostras sinterizadas pelas técnicas de MO, MEV, EDS, Densidade e
Microdureza (HV). Pelos resultados obtidos ficou evidenciado que o aumento da
dureza por influéncia do processo de MAE e pelo incremento do reforco particulado
(TiC) na matriz de aluminio (AA7075) chegando ao valor de 173,00 +/- 6,58 HV.

Palavras-chaves: Composito de matriz metalica AA7075-TiC. Metalurgia do po.

Moagem de alta energia.



ABSTRACT

Aluminum matrix composites are widely used, especially in the transport area
equipment because they have an excellent mechanical strength and weight ratio.
Thus in this work, AI-TiC composites were produced by powder metallurgy using
mechanical alloying (MA) to grind and mix the matrix and the particulate
reinforcement. The composite powders were processed in a SPEX type vibrating mill
for 30, 60 and 120 minutes and the proportion of 5, 10 and 15% of the titanium
carbide reinforcement mass fraction to the aluminum matrix of the AA7075 alloy, plus
Stearic Acid (as process controlling agent). After the powders were compacted
uniaxially in cold in matrix with compression by the top and sintered in muffle furnace
to obtain consolidated pieces. During this work the raw materials and the powders of
the metallic composite were characterized by SEM, EDS and XRD techniques, as
well as the samples sintered by OM, SEM, EDS, Density and Microhardness (HV).
The results obtained the increase of the hardness by influence of the MA process
and the increment of the particulate reinforcement (TiC) in the aluminium matrix
(AA7075) reaching the value of 173,00 +/- 6,58 HV.

Keywords: Metal Matrix Composite AA7075-TiC. Powder Metallurgy. Mechanical

alloying.



LISTA DE ILUSTRACOES

Quadro 1. Designacao das ligas fundidas do aluminio
Quadro 2. Composicdo quimica da liga de aluminio AA7075
Quadro 3. Caracteristicas mecanicas do aluminio AA7075

Figura 1. Classificacdo das ceramicas quanto a aplicacéao
Figura 2. Estrutura Cristalina do TiC

Figura 3. Tipos mais comuns de reforcos em compdsitos de matriz
metalica: fibras continuas, fibras curtas, Whiskers e particulas.

Figura 4. Representacdo esquematica das varias etapas do processo de
metalurgia do pé

Figura 5. Esquema de atomizadores: em agua (a), a gas (b), o vacuo (c),
por Ultrassom (d), por centrifugacéo (e).

Figura 6. Esquema do moinho de bolas

Figura 7. Estagios da movimentacdo das particulas na cavidade de
uma matriz durante a compactacao.

Figura 8. VariacGes na densificagdo ao comprimir em matriz rigida.

Figura 9. Distribuicdo da densidade verde real (g/cm3) para niquel puro
em prensa de simples acao.

Figura 10. Processos de compactacao

Figura 11. Representacdo esquematica do processo de compressao
isostatica — CIP

Figura 12. Representacdo esquematica de um processo de compressao
isostatica a quente - HIP

Figura 13. Representacao esquematica de trés esferas de sinterizagao:
pontos originais de contato (a), crescimento do pescoco (b), contracdo dos
poros (c) e crescimento dos poros (d).

Figura 14. llustracdo de uma colisédo esferas e pé durante a moagem de
alta energia.

Figura 15. Evolucdo da microestrutura dos pds no processamento por
moagem.

Quadro 4. Comparagao entre moinhos de alta energia

Figura 16. Moinho tipo atritor (a) e principais partes do moinho atritor (b).

22
23
23
24

25
27

30

31

32
34

35
36

36
37

38



Figura 17. Moinho planetario de bolas (a) e movimento das esferas no 47
interior do recipiente de moagem (b).

Figura 18. Midia de moagem formada pela jarra, esferas, tampa de 48
fechamento e elemento de vedacéo.

Figura 19.
Figura 20.
Figura 21.
Figura 22.
Figura 23.

Figura 24.
utilizada

Quadro 5.
Figura 25.

Figura 26.

Figura 27.
Figura 28.

Figura 29.

Quadro 6. Faixas de pressbes recomendadas para alguns produtos da

Moinho do tipo SPEX utilizado na moagem de alta energia
Fluxograma do processo

P6 de aluminio AA7075 conforme fabricado.

P& de carbeto de titanio (TiC)

P6 de Acido Estearico (C1sHz602)

Balanca analitica com preciséo de trés casas decimais

CondicOes e parametros de moagens utilizadas no trabalho
Moinho SPEX utilizado neste trabalho

Microscopio eletrénico de varredura utilizado

Equipamento de DRX usado no trabalho

Matriz de compactagdo uniaxial utilizada

Compactado verde ap6s de compactacdo uniaxial.

metalurgia do po

Figura 30. Forno de sinterizacdo utilizado (a) e posicionamento das

amostras no interior do forno (b)

Figura 31. Grafico indicando o perfil de temperatura utilizado na

sinterizagéo.

Figura 32. Microscépio 6tico integrado com um programa de captura de

imagem utilizado nos experimentos.

Figura 33.

Microdurémetro usado no ensaio.

Figura 34. Micrografia eletronica de varredura do p6 do aluminio AA7075

Figura 35. Micrografia eletronica de varredura do p6 do carbeto de titanio
(TiC)

Figura 36. Evolugdo morfolégica do pos de aluminio AA7075 submetido a
MAE de processamento nos tempos: 0 min (a), 30 min (b), 60 min (c) e
120 min (d).

49
50
51
51
52
52

53
54

54

55
56

56
57

57

58

59

60
61
62

63



Figura 37. EDS de amostra em p6 de AA7075 com MAE de 30min (a). 64
Espectros de Al, Zn, Mg e Cu (b).

Figura 38. Evolucdo morfolégica do p6 CMM reforcado com TiC nas 65
fracbes em massa de 0% (a), 5% (b), 10% (c) e 15% (d) submetido a
MAE de processamento durante 30 minutos.

Figura 39. EDS de amostra em p6 de Al-15%TiC com MAE de 30min (a). 66
Espectros de Al, Ti, Zn, Mg e Cu (b).

Figura 40. Evolucdo morfolégica do p6 CMM reforcado com TiC nas 67
fracbes em massa de 0% (a), 5% (b), 10% (c) e 15% (d) submetido a
MAE de processamento durante 60 minutos.

Figura 41. EDS de amostra em po de Al-15%TiC com MAE de 60min (a). 68
Percentual Al, Ti, Zn, Mg e Cu (b). Espectros de Al, Ti, Zn, Mg e Cu (c).

Figura 42. Evolucédo morfologica do p6 CMM reforcado com TiC nas 69
fracbes em massa de 0% (a), 5% (b), 10% (c) e 15% (d) submetido a
MAE de processamento durante 120 minutos.

Figura 43. EDS de amostra em po6 de Al-15%TiC com MAE de 120min (a). 70
Percentual Al, Ti, Zn, Mg e Cu (b). Espectros de Al, Ti, Zn, Mg e Cu (c).

Figura 44. Ponto escolhido para EDS e Espectro da microanélise do p6 71
CMM refor¢cado com TiC na fracdo em massa de 15% submetido a MAE
de processamento durante 120 minutos

Figura 45. Difratograma da matriz de aluminio AA7075 72
Figura 46. Difratograma do refor¢o particulado de TiC conforme fabricado. 72

Figura 47. Difratogramas comparando a matriz de AA7075, o refor¢o de 73
TiC com os CMM processado por 30 min com particulado 5%, 10% e
15%.

Figura 48. Difratogramas dos CMM com reforgo de 5% processado por 74
30, 60 e 120 min.

Figura 49. Difratogramas dos CMM com reforco de 10% processado por 74
30, 60 e 120 min.

Figura 50. Difratogramas dos CMM com reforgo de 15% processado por 75
30, 60 e 120 min.

Figura 51. Evolugao morfolégica do po AA7075 submetido a MAE de 76
processamento durante 0 min (a), 30 min (b), 60 min (c) e 120 min (d) e
posterior sinterizagdo sem ataque quimico.

Figura 52. Evolugcdo morfolégica da amostra sinterizada CMM reforgado 77
com TiC nas fracbes em massa de 5% submetido a MAE de

processamento durante 30 min (a), 60 min (b) e 120min (c) com ataque

de &cido fluoridrico.



Figura 53. Evolucédo morfologica da amostra sinterizada CMM reforcado
com TiC nas fracdes em massa de 10% submetido a MAE de
processamento durante 30 min (a), 60 min (b) e 120min (c) com ataque
de &cido fluoridrico.

Figura 54. Evolug&o morfoldgica da amostra sinterizada CMM reforgado
com TiC nas fracbes em massa de 15% submetido a MAE de
processamento durante 30 min (a), 60 min (b) e 120min (c) com ataque
de acido fluoridrico.

Figura 55. Evolucédo morfologica superficial do pé CMM reforcado com
TiC nas fracdes em massa de 0% (a), 5% (b), 10% (c) e 15% (d)
submetido a MAE de processamento durante 30 minutos.

Figura 56. EDS de amostra sinterizada AA7075_30min, secao superficial.
(a) area EDS e (b) espectros de Al, C, O, Mg e Zn.

Figura 57. EDS de amostra sinterizada CMM Al-15%TiC_30min, secéo
superficial. (a) area EDS e (b) espectros de Al, C, O, Fe, Ti, Mg e Zn.

Figura 58. Evolucdo morfolégica do p6 CMM refor¢cado com TiC nas
fracbes em massa de 0% (a), 5% (b), 10% (c) e 15% (d) submetido a
MAE de processamento durante 60 minutos.

Figura 59. EDS de amostra sinterizada CMM AI-5%TiC_60min, secéo
superficial. (a) area EDS e (b) espectros de Al, Fe, Ti, Mg, Cr e Zn.

Figura 60. EDS de amostra sinterizada CMM AI-15%TiC_60min, se¢&o
superficial. (a) area EDS e (b) espectros de Al, C, Ti, Zn e Mg.

Figura 61. Evolucdo morfologica do p6 CMM reforcado com TiC nas
fracBes em massa de 0% (a), 5% (b), 10% (c) e 15% (d) submetido a
MAE de processamento durante 120 minutos.

Figura 62. EDS de amostra sinterizada CMM AIl-5%TiC_120min, secéo
superficial. (A) area EDS e (B) espectros de Al, O, Mg, Zn e Ti.

Figura 63. EDS de amostra sinterizada CMM AIl-15%TiC_120min, se¢ao
superficial. (A) area EDS e (B) espectros de Al, C, Fe, Ti, Cr, Zn e Mg.

Figura 64. Evolucao densidade da amostra sinterizada CMM reforgado
com TiC fragdo em massa de 0, 5, 10 e 15% submetido a MAE de
processamento durante 30 min, 60 min e 120 min.

Formula 1 - Desvio padrdo da média
Formula 2 - Incerteza de resolucao
Formula 3 - Graus da liberdade efetiva

Figura 65. Comparativo da evolugcdo microdureza em dureza Vickers (HV)
nas amostras sinterizadas CMM reforcado com TiC fragbes em massa de
0, 5, 10 e 15% submetido & MAE de processamento durante 30 min, 60
min e 120min na face superficial (a) e na face transversal (b).

78

79

80

81

81

82

83

83

84

85

85

86

87
88
88
89



Figura 66. Evolucdo microdureza em dureza Vickers (HV) da amostra
sinterizada CMM refor¢cado com TiC fracdo em massa de 5% submetido a
MAE de processamento durante 30 min, 60 min e 120min na face
superficial (a) e na transversal (b).

Figura 67. Evolugdo microdureza em dureza Vickers (HV) da amostra
sinterizada CMM refor¢cado com TiC fracdo em massa de 5% submetido a
MAE de processamento durante 30 min, 60 min e 120min na face
superficial (a) e na transversal (b).

Figura 68. Evolucdo microdureza em dureza Vickers (HV) da amostra
sinterizada CMM reforgado com TiC fragdo em massa de 10% submetido
a MAE de processamento durante 30 min, 60 min e 120min na face
superficial (a) e na transversal (b).

Figura 69. Evolucédo microdureza em dureza Vickers (HV) da amostra
sinterizada CMM reforgado com TiC fragdo em massa de 15% submetido
a MAE de processamento durante 30 min, 60 min e 120min na face
superficial (a) e na transversal (b).

90

91

92

93



LISTA DE ABREVIACOS E SIGLAS

ABAL — Associacao Brasileira do Aluminio

ABNT — Associacédo Brasileira de Normas Técnicas

ASTM — “American Society of Testing and Materials” — Sociedade Americana de
Ensaios e Materiais

CFC - Estrutura Cubica de Corpo Centrado

Compolab — Laboratorio de Materiais Compdésitos e Integridade Estrutural
CMM — Compadsito de Matriz Metalica

EDS — Espectroscopia de Raio-X por Energia Dispersiva

HC — Estrutura Hexagonal Compacta

ISO GUM - Guia para Incerteza de Medi¢ao

MAE — Moagem de Alta Energia

MEV — Microscopia Eletronica de Varredura

MO — Microscopia Optica

MP — Metalurgia do Pé

PCA — Agente Controlador de Processo

RPM — Rotagdes por Minuto

v/v — volume por volume



LISTA DE SIMBOLOS

°C — Grau Celsius

T — Temperatura [°C]

g — grama

¢ — angulo de difracéao

HV — Dureza na escala Vickers
min - minutos

h - horas

Ugs - Incerteza expandida

k - fator de abrangéncia

n — nimero de medicdes

S2(Xi) — Variancia experimental

S(Xmed) — Desvio padrdo da média

g — estimulo causador do desvio

w — Distribuicdo de probabilidade associada ao desvio
v— graus de liberdade

u — incerteza de medicéo tipo B



1.1
1.2
121
1.2.2

2.1
211
2.2
221
2.2.2
2221
2.3
231
2.4
241
24.2
2.4.3
244
2.4.5
2.5
251
2511
25.1.2
2513
2514
2.5.15
25.1.6
25.1.7
2.5.1.8
252
2521
25.2.2
2523

3.1

Sumario

INTRODUGAOD ...ttt ettt ettt ettt e ste e steaneas 18
JUSTIFICALIVA ..ot e e e e e e e 19
(@] 0] 1= 11770 1RSSR 19
(@] 0] 1=3 1)V 0 T CT=T - RSP 19
ODbjetivVOS SPECITICOS. .....coiiiiiiiiieiie e 20
REVISAO BIBLIOGRAFICA .....ooiiiiieieiiieieieieee e 21
ATUIMINTO Lottt 21
T T N N4 04 22
(1T =10 0 o} NSRRI 23
Classificacao das CEramiCas .........cceuuuuuiiiiieeeeeeeeiiiise e e e e e e e e e eenanns 23
Ceramicas avanGadas ..........couvviiiiiiiiiiiiiiieeee e 24
Carbeto de titAnio (TIC) ..ooovviiiiiiiiiiiieieeeee e 24
(70 4] 010 =71 o 1= SRR 25
Compositos de Matriz Metalica (CMM).........uueiiiiiiiiiiiiiiiieeeee e 27
Metalurgia dO PO.......oooiiieieeee e 29
Etapas da técnica de metalurgia do PO ........ceeveieiiiiiiiiiice e 30
Fabricac8o de POS MEtAlICOS ........cccuueiiiiiiiee e 31
AV TS (0 = W [0 1S3 o Lo LT PRRPT 33
CompAactaCao dOS POS......ccooii e 33
1] 01 (=T 174= [0 Lo RN 39
Moagem de alta energia (MAE) ..........uuuiuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeees 41
Variaveis do processo de moagem de alta energia (MAE)............ccceovvvvnnnn. 43
RAZEAO ESTEIA/PO ......eiiiiiii e 43
Material € tamanho das ESferas............ccccouuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiees 43
BT a 0] oo X o (S0 4T Y= To 1] o o RSSO 44
Velocidade 08 MOAGEM ... ...uuuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiei bbb 44
AtMOSTEra d& MOAGEM .....uuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiie bbb 44
Temperatura de MOAJEIM .......cciiiiiiii e e e e e e e eens 45
Agentes Controlador do Processo (PCA) ......uuuuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiees 45
ContaminaGa0o dOS POS ........cooviiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeee e 45
TIPOS d€ MOINNOS ....coviiicce e e eens 46
1YL T ] o 1 N | (o U 46
YT ] T ] o I = F- T =2 = 1 o U 47
Moinho de VIibragao (Shaker) .......coovi i 48
METODOLOGIA ... 50

Preparacéo e caracterizacdo da matéria prima; ......ccceeeeeeeeeeeeervenniineeneenns 51



3.1.1
3.1.2
3.2

3.3

3.3.1
3.3.2
3.4

3.4.1
3.4.2
3.5

3.5.1
3.5.2
3.5.3
3.54

4.1
4.2
421
4.2.2
4.3

4.3.1
4.3.2
4.3.4
4.3.5

MateriaiS ULIZAAOS ... .cn oo 51

Pesagem dos materiais Utilizados ............couvviiiiiiiiiiiiecc e 52
Moagem de alta energia dos p6s (MAE), variando o tempo ................... 53
(OF=1 = Toa (=T g 1r4= Vot To o Lo 1T o o 1TSS 54
Caracterizacdo dos pos por MEV € EDS..........oooviiiiiiiiiieeeeeeeiiie e 54
Caracterizagao dos POS POr DRX ...ccooiiiiiiiiiiiiie e 55
CompactaCao € SINTErIZACAD .........ccuuuuuiiieeeeeeeeeeiiee e e e e e e e e eeeanns 56
(7011 ¢] 0= L] r= [0 Lo LT 56
SINTEIIZAGAD......ciiiiiiiiiiiiiiie e 57
Caracterizacao e Propriedades do Material Sinterizado ......................... 58
Densidade APArente...........oouuuuiiiiiii e 59
Avaliacdo das Caracteristicas MiCroeStruturaisS...............euuvevvennnemennnnnnnnnnnnnns 59
Caracterizacdo das amostras sinterizadas por MEV e EDS......................... 60
IMICTOUIEZA. ... nnnsnnes 60
RESULTADOS E DISCUSSOES ...t 61
Caracterizacdo dos p0Os de partida.........ooeevvvveeiiiiiiiiii e 61
Caracterizacao dos pOs MiStUradoS .......c.ceevvvviiiiiiiiiie e 62
Evolugcdo morfoldgica das particulas de pds dos compositos ............ccvveeees 63
Caracterizacao por Difrac80 de RaiO-X........cccovvviiiiiiiiiiieeeeeeeiiiiee e eeeeanns 72
Caracterizacdo e determinacdo das propriedades do material

Y11= 172 Uo Lo SRR 75
Caracterizacdo da Microestrutura (MO) ........ccoovviiiiiiiiiiieeeeeeecee e, 76
Caracterizacdo por MEV e EDS das amostras sinterizadas......................... 80
Densidade @pPareNTe .............uuuuuuuiiiiiiiiiiiiii e 86
AV Lot 0o [T =272 U 87
CONCLUSAOD ...ttt 95
TRABALHOS FUTUROS ... ..o 96

REFERENCIA .. .o ettt 97



1 INTRODUCAO

As ligas de aluminio, principalmente as do sistema Al-Zn-Mg-Cu, tém sido
extensivamente usadas como material estrutural nas indudstrias: aeronautica,
automotiva, bélica, informatica e robotica, devido as suas propriedades como baixa
densidade, alta resisténcia, boa ductilidade e tenacidade e alta resisténcia a fadiga.
Estas ligas sdo normalmente produzidas por fundicdo convencional que ainda as
impbe uma série de desvantagens como limitada solubilidade, macrosegregacéo,
graos grossos e fases intermetalicas grosseiras, sendo atenuadas por tratamento
termomecanico adequado.

Muitas aplicacfes na area de transporte exigem materiais com combinacdes
de propriedades que ndo sdo encontradas em materiais poliméricos, ceramicos e
metalicos. Os compdésitos sdo produzidos por combinacdo de materiais com
diferentes caracteristicas fisico-quimicas e mecanicas e pela utilizacdo de diferentes
processos de manufatura. Assim os componentes s&o classificados em dois tipos:
matriz e reforco. A matriz dos compdsitos preenche os espacos vazios que ficam
entre as particulas de reforco e mantendo-os em suas posicOes relativas,
transmitindo os esforgcos mecanicos aos reforgos e contribuindo com um pouco da
ductilidade para o compédsito. Os materiais de reforco sdo os que realcam
propriedades mecanicas, eletromagnéticas ou quimicas do material compadsito
como um todo, e sdo os elementos que suportam os esforcos no compdsito, sédo
em geral de elevadas resisténcia e rigidez.

A técnica metalurgia do p6 possibilita a fabricacdo de pecas metalicas
pequenas e de geometria complexa. O processo tem inicio com um p6é metélico
muito fino. Esse p6 é colocado em um molde e depois prensado, onde é
compactado até adquirir uma forma definitiva chamada de compactado verde; sendo
submetido a sinterizacao, em forno apropriado. Um das caracteristicas da metalurgia
do p6 reside no fato de que a sinterizacdo é realizada na auséncia de fase liquida,
ou pelo menos, na presenca parcial de fase liquida, redundando em economia de
energia e consequentemente em reducdo de custos por pecas produzidas. Este
processo confere trés vantagens basicas: o custo de producdo menor para grandes

quantidades de pecas, a obtencdo de materiais e ligas fora do equilibrio, a
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elaboracdo de componentes novos com melhores propriedades e com menos
desperdicio.

Assim, a contribuicdo tecnoldgica da presente dissertacdo consiste em
produzir compositos de matriz metalica de aluminio AA7075 com particulado de
Carbeto de Titanio (TiC), através da compactacao a frio e sinterizacdo apds moagem
e mistura com um moinho de alta energia. A contribuicdo cientifica foi determinada
pela influéncia dos pardmetros de moagem e do particulado, sobre as caracteristicas
dos pos produzidos e seus efeitos sobre as propriedades do material sinterizado.

1.1 Justificativa

No desenvolvimento cientifico continuo e tecnolégico da humanidade se faz
necessario que os materiais acompanhem esse processo evolutivo, de maneira a
dispor de caracteristicas para cumprir oS novos requisitos que se impde. Nesse
contexto, a busca de novos materiais e o aperfeicoamento daqueles ja existentes
constitui uma area de grande interesse para a sociedade. Os materiais compdésitos
sdo uma das alternativas e seu processo de fabricacdo constitui os pontos fortes
para sua otimizacao.

O aluminio da liga AA7075 apresenta baixa densidade (2,81 g/cm3) e
resisténcia mecénica elevada, entdo fazendo um compdsito de matriz de aluminio
com um reforgo particulado de carbeto de titdnio resultara em um aumento
substancial das propriedades mecéanicas alterando pouco peso especifico.

No processamento destes compdsitos de matriz metdlica utilizou-se a
moagem de alta energia para homagenizar a mistura e elevar as propriedades
mecanicas. Bem como a metalurgia do p6é para obter materiais de maneira

relativamente facil pelo controle das quantidades de materiais envolvidos na mistura.

1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo Geral

Obter compaositos AA7075-5%TIiC, AA7075-10%TiC e AA7075-15%TIC, por
moagem de alta energia e compactagéo uniaxial a frio, seguida de sinterizagdo para

comparar os resultados de dureza com os da liga AA7075.
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1.2.2 Objetivos especificos

Processar em moinho de alta energia do tipo SPEX as particulas de carbeto
de titdnio em uma matriz de aluminio AA7075 usando um moinho de alta
energia.

Verificar a distribuicdo das particulas de carbeto de titanio nas proporcdes
massicas de 5, 10 e 15% em uma matriz de aluminio AA7075 usando um
moinho de alta energia com tempos de processamento de 30, 60 e 120
minutos.

Verificar o efeito da moagem de alta energia na morfologia das particulas de
aluminio e carbeto de titanio.

Processar a compactacéo uniaxial a frio e sinterizacado do material estudado.
Verificar a disperséo do reforco nas amostras compactadas e sinterizadas em
funcdo do tempo de processamento da moagem de alta energia e do teor do
reforco de carbeto de titanio.

Avaliar a propriedade mecéanica de dureza do compadsito em relacdo ao tempo
de moagem de alta energia e da adicdo de reforco de carbeto de titanio (TiC)
em 5, 10 e 15% em massa do CMM.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Este capitulo apresenta uma revisdo sobre a obtengdo do compdsito de
matriz metalica (Aluminio — AA7075) com particulado (TiC) pela rota da metalurgia

do po.

2.1 Aluminio

O aluminio é o0 metal de simbolo Al, de nimero atdmico 13 (treze
prétons), com massa atbmica 27 u.m.a. e massa especifica de 2,70 g/cm3. Apesar de
ser o terceiro elemento mais abundante na crosta terrestre é o metal mais jovem
usado em escala industrial, comecando a ser produzido comercialmente ha cerca
de 150 anos. Sua producdo atual supera a soma de todos 0s outros metais néo
ferrosos (ABAL, 2007).

Praticamente, todo o aluminio produzido comercialmente provém da bauxita,
pois 0s outros minérios tornam o0 processo inviavel, seja pela escassez ou pela
dificuldade de romper as ligacdes quimicas, exigindo altas temperaturas (ABAL,
2007).

Mesmo sendo a bauxita o minério mais facil para a obtencao desse metal, o
processo de transformacao exige muita energia, para cada lquilograma de aluminio
extraido, necessita-se de 14 KW/h de energia elétrica. Por isto, a reciclagem do
aluminio ja reduzido e produzido é fundamental, pois a demanda energética € 95%
menor, além de que, para se decompor na natureza, sdo necessarios em torno de
400 anos (ABAL, 2007).

O aluminio pode se combinar com a maioria dos metais de engenharia e
formar as ligas metdlicas, com essas combinacdes, obtendo caracteristicas
tecnoldgicas ajustadas de acordo com a aplicacao do produto final (ABAL, 2007).

As principais vantagens do aluminio sdo: a baixa densidade, a boa
resisténcia mecanica, a facilidade de moldar, a boa resisténcia a corrosédo, a boa
conducéo do calor, a boa conducédo da eletricidade, a grande refletividade, a grande
possibilidade de reciclagem (ABAL, 2007).

A composicdo quimica do aluminio e suas ligas sdo expressas em

porcentagem, obedecendo a Norma NBR 6834:2000 da ABNT. Esta norma
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abrange sistemas de classificacdo das ligas trabalhaveis, das ligas para fundicao,
pecas, lingotes e de aluminio primario, além de densidade nominal das ligas
trabalhaveis de aluminio. As ligas de aluminio sdo classificadas em forjadas e
fundidas. As ligas para forjamento s&o identificadas por um conjunto de quatro
digitos no qual o primeiro digito representa elemento principal da liga, o segundo
mostra modificacfes da liga, o terceiro e o quarto mostram a porcentagem ideal da
concentragcdo de aluminio (ABNT, 2000).

Para identificar as ligas de aluminio trabalh&veis, é utilizado um sistema de
designacdo numérica de quatro digitos. O primeiro digito indica o grupo de ligas da

conforme apresentado no Quadro 1 (ABNT, 2000).

Quadro 1. — Designacao das ligas de aluminio trabalhaveis

Designacao | Elemento de Liga | Caracteristicas

IXXX Pureza de 99% Excelente resisténcia a corrosao

2XXX Cobre Elevada resisténcia mecanica, alta ductilidade,
media resisténcia a corrosao e boa usinabilidade

3XXX Manganés Boa resisténcia mecanica, boa conformabilidade
e moderada resisténcia mecanica.

AXXX Silicio Usadas como varetas de solda

5XXX Magnésio Alta resisténcia a corrosdo em ambientes

marinhos, ducteis em estado recozido, mas
endurecem rapidamente sob trabalho a frio

6XXX Magnésio e Silicio | Excelente resisténcia mecanica quando trataveis
termicamente.
TXXX Zinco Alta resisténcia mecéanica, boa resisténcia a

corrosao e boa conformabilidade.

8XXX Outros

Fonte: Adaptado de ABNT, 2000 / Aluminum Association

2.1.1 Liga AA7075

As ligas de aluminio, principalmente as do sistema AL-Zn-Mg e Al-Zn-Mg-
Cu, sao usadas como material estrutural na industria aeronautica, automotiva,
bélica, informatica e robotica, devido as suas propriedades atrativas: como baixa
densidade, alta resisténcia, boa ductilidade e tenacidade e alta resisténcia a fadiga.

Ligas trataveis termicamente t €& m elevada resisténcia mecénica, com o0
zinco (série 7XXX) o principal elemento de liga, sendo tao resistente quanto o aco
estrutural, mas necessitam de protecdo superficial. Esta liga € utilizada quando o

fator resisténcia/peso for o principal requisito sendo endureciveis por precipitacéo,

22




ou seja, mediante tratamento térmico controlado em condi¢cdes especificas,

geralmente de solubilizacdo e envelhecimento, apresentam ganhos significativos de
dureza (Barbosa, 2014).

uadro 2. Composicao quimica da liga de aluminio AA7075

Elementos
) , nao L
LIGA Si | Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti especificados Al, minimo
Cada | Total
AA 7075 10.40]0.50|1.2-2.0{0.30| 2.1-2.9 |0.18-0.28 | 5.1-6.1 |0.10| 0.05 | 0.15 | Balanceado

Fonte: ASM Handbook, 1993

Assim, foi escolhida a liga de aluminio com adicdo de zinco da série 7XXX

em guantidades entre 85, 90 e 95% como matriz metdlica do compdsito por

apresentar densidade 2,81g/cm3 e as seguintes caracteristicas:

Quadro 3. Caracteristicas mecanicas do aluminio AA7075

Liga e Témpera | Resisténcia a tracdo | Limite de Escoamento Dureza
7075-0 230 MPa 105 Mpa 60 HB
7075-T6 570 MPa 505 MPa 150 HB

2.2 Ceramica

Fonte: ASM Handbook, 1993

A ceramica é definida como compostos que contém atomos metalicos unidos

a ndo metéalicos, comumente oxigénio, nitrogénio ou carbono, cuja estrutura, apos a

gueima em altas temperaturas, apresenta-se inteira ou parcialmente cristalizada. Isto

€, os atomos de sua estrutura ficam arranjados de forma simétrica e repetidos de tal

modo que parecem pequenos cristais. As fortes ligacdes ibnicas entre os atomos

tornam as ceramicas excelentes isolantes elétricos e resistentes a erosao quimica
(Callister, 2016).

2.2.1 Classificacdo das Ceramicas

A maioria dos materiais ceramicos se enquadra em um esquema de

classificacéo pela aplicacdo que inclui os seguintes grupos, conforme Callister:
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Figura 1. Classificacdo das ceramicas quanto a aplicacao
Materiais Ceramicos

| | l |
Produtos Refratarios Cimentos Ceramicas
a base de avancadas
argila
Vidros Abrasivos Carbonos

Fonte: Adaptado de Callister (2016)

Foi usado, neste trabalho, as ceramicas avancadas que sdo materiais
especialmente desenvolvidos e usados principalmente para aplicagdes finais de alto

desempenho.

2.2.2 Ceramicas avancadas

Esses materiais estdo em constante desenvolvimento, com destaque ao
carbeto de titanio (TiC) por ter a maior de suas aplicacdes o uso como extremidade
de ferramentas de corte e de brocas. Porém, novos avancos aumentaram seu
emprego como blindagem, devido a sua densidade relativamente elevada de
4,93g/cm? e sua dureza de 9 a 9,5 Mohs (Callister, 2016).

2.2.2.1 Carbeto de titanio (TiC)

O carbono forma uma infinidade de compostos binarios muito diferentes em
relacdo a estrutura e as propriedades. Estas sdo resultados do tipo de ligacdes
guimicas apresentadas por estes conjuntos — uma mistura de ligacées covalentes,
ibnicas e metélicas simultaneamente. A estrutura cristalina dos carbetos metalicos é
governada pela razdo do raio atdbmico do metal e do atomo de carbono. Iniciando
com a rede de empacotamento fechada do elemento metalico, a incorporagéo
sucessiva de atomos de carbono nas posi¢des octaédricas resulta na formacédo de

estruturas com varias camadas ocupadas por carbono, conforme a Figura 2.
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Figura 2. Estrutura Cristalina do TiC

® I
o C

Fonte: Adaptado de Swan (1996).

A unidade basica dos carbetos consiste de dois atomos de cada espécie. A
composicao real dos carbetos de metais de transicdo possuem grandes variacdes
nao nas estequiometrias, representadas pela formula MCx, onde x é a razéo
carbono metal. Com x variando entre 0,5 a 0,97, a estrutura cristalina do carbono
ndo se altera. A deficiéncia de carbono é devida as vacancias de atomos de carbono
na sub-rede. Uma vez que a reducao na estequiometria é relacionada a reducéo de
ligacbes M-C relativas a x=1, a concentracdo de vacancias influenciam
sistematicamente as propriedades relacionadas a forca de ligagdo, como a energia
coesiva, ponto de fusdo, constante elastica, dureza e comportamento quanto a
deformacéo plastica em altas temperaturas (Swan, 1996).

Os principais métodos de obtencdo de carbetos podem ser divididos em
cinco grupos: sintese a partir do elemento; reducdo dos o6xidos do metal por
carbono; deposicdo a partir de fases gasosas; eletrélise de sais fundidos e
precipitacdo quimica. A producéo industrial de carbetos de metal de transicdo ocorre
por reducdo carbotérmica dos 6xidos ou hidréxidos com carbono preto em fornos de
inducdo, com temperaturas entre 1.599 a 2.000°C (ZrC, HfC, VC, NbC, TaC) ou
entre 2.000 e 2.200°C (TiC) em vacuo ou atmosfera de hidrogénio (Swan, 1996).

2.3 Compositos

A definicdo de material compdsito € o material projetado de modo a conjugar
caracteristicas desejaveis de dois ou mais materiais, apresentando no minimo duas

fases distintas, nas quais uma das fases aparece continua, denominada matriz, e a
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outra comumente chamada de reforco. A interface da matriz com o reforco
desempenha um papel importante no comportamento do material compdsito, pois
nesta regiao ocorre a transferéncia de carga e geragcao de discordancias durante os
processos de deformacéo plastica e alteracdes térmicas (Flaminio, 2006).

Desta forma temos: a matriz; podendo ser a fase mais abundante
responsavel por dar forma ao compadsito, além de apresentar certa ductilidade, reter
o reforco, absorver e distribuir esforcos externos por toda a peca; o reforgo;
responsavel por adicionar resisténcia (mecéanica, térmica ou ambas) a matriz e
a interface, regido de transicdo entre reforco e matriz, muito importante para a
funcionalidade do compdésito. Na interface ocorre 0 mecanismo de transferéncia de
esforcos da fase mais ductil (matriz) para a fase mais rigida (reforco), logo €
imprescindivel a perfeita consolidacdo (unido) da matriz-reforco para que ndo haja
propagacdo de trincas com a consequente ruptura do material. Outro aspecto
importante é a densificacdo visto que as porosidades comprometem a integridade
do compésito quando submetido a esforcos de trabalho. A interface deve ter uma
boa resisténcia mecanica, para transferir a carga da matriz ao reforco, sem fraturar e
também ter uma tenacidade moderada, para que a interface atue como um
amortecedor mecanico (Flaminio, 2006).

Na interface deve considerar as unides do tipo mecéanicas ou quimica. O
primeiro tipo de unido pode existir quando o material de reforgo apresente uma
superficie rugosa obtendo valores baixos. O tipo de unido com molhabilidade e com
dissolucdes tem lugar nos materiais compdésitos reforcados por praticamente todos
0os elementos, com exce¢do dos 6xidos. A matriz tende a molhar ou dissolver
parcialmente os elementos de reforco, sem que se formem compostos entre ambos,
existindo interagdes eletronicas a curtas distancias atdmicas. As unides por reacoes
guimicas entre matriz/reforco provocam a transferéncia de atomos, em um ou em
ambos os materiais, formando um novo composto quimico na interface (Flaminio,
2006).

Boas propriedades mecanicas, resisténcia a abraséo e baixo coeficiente de
expansdo térmica possibilitam a conformacdo mecénica do produto através de
processos convencionais, como forjamento, extrusao e laminagdo. Os reforgos
podem ser continuos (fibras longas) e descontinuos (particulas, "Whiskers" e fibras

curtas), como na Figura 3 (Mortense; Llorca 2010).
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Figura 3. Tipos mais comuns de reforcos em compdsitos de matriz metalica: fibras
continuas, fibras curtas, Whiskers e particulas

et 0522 1 _ particulas e

..’°°..o.°. " "
< ..o. o..o:. R whiskers
° ..'oo o °*

o %0 o * |*
2 - fibras curtas
|~

3 - fibras continuas

Fonte: Adaptado de Mortense e Llorca (2010)

Nos compdsitos, as propriedades variam conforme a direcdo na qual, elas
sao medidas (anisotropia). O efeito de camadas com varias orientacdes quer sejam
de fibras curtas ou longas, com relacdo ao comprimento dessas fibras do reforco,
eleva a resisténcia do compdsito até um valor critico, que quando ultrapassado,
comeca a haver decréscimo da resisténcia por conta do emaranhamento entre
fibras mais longas. Voltando-se a aten¢do para a matriz pode-se citar: resisténcia a
tracdo, compressdo e impacto; resisténcia a fadiga; possuir alta temperatura de
trabalho; estrutura cristalina; alta temperatura de fusédo (Flaminio, 2006).

Costuma-se classificar os compoésitos pelo tipo do material da matriz
como: compositos de matriz polimérica (CMP), compdésitos de matriz ceramica
(CMC) e compositos de matriz metalica (CMM) (Callister, 2016).

2.3.1 Compasitos de Matriz Metalica (CMM)

Os compositos de Matriz Metélica (CMM) podem ser utilizados a
temperaturas de servico mais altas do que os seus homoélogos de metais béasicos.
Alem disso, o reforco pode melhorar a rigidez especifica, resisténcia especifica,

resisténcia a abrasado, resisténcia a deformacdo, a condutividade térmica e
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estabilidade dimensional e temperaturas mais elevadas de uso, nao
inflamabilidade, e maior resisténcia a degradacao pelos fluidos organicos. As ligas
de aluminio, magnésio, titnio e cobre, sdo empregadas como materiais de
matriz. O reforco pode ter a forma de particulas, tanto fibras continuas e
descontinuas, e Whiskers; concentracdes variando até 60 % em volume. Incluem
materiais de fibras continuas de carbono, carboneto de silicio, boro, oxido de
aluminio, e os metais refratarios (Callister, 2016).

Assim a baixa densidade do material € um ganho primordial nas industrias
aeronauticas, reduzindo o peso das aeronaves, influenciando diretamente no
consumo de combustivel. A reducdo no consumo de combustivel pode ser sentida
também em empresas do ramo automobilisticos com a produgcdo de carros mais
leves com motores mais potentes. Aplicacdes estruturais incluem ligas de
aluminio avancadas de compoésitos de matrizes metalicas. O elevado preco de
producdo e técnicas de dificil processamento condiciona a utilizacdo destes
compasitos (Callister, 2016).

Reforcos de fibras continuas fornecem alta resisténcia mecénica, mas sdo
caracteristicamente anisotrépicos, pois 0 aumento de resisténcia mecanica segue o
alinhamento das fibras, ja no sentido perpendicular ao alinhamento é possivel a
diminuicdo da resisténcia. Porém os d e fibras descontinuas tém reforco menos
eficiente do que compdsitos com fibras continuas; em contrapartida, a fibra
descontinua € mais facil de processar e com custo menor. Contudo, reforcos de
particulas apresentam dimensdes semelhantes em todas as direcdes, podendo ser
de formato regular ou irregular, produzindo um aumento uniforme de resisténcia
mecanica (isotrépico), trata-se de um material bastante pesquisado pela industria e
ja faz parte de muitos produtos, devido ao seu custo beneficio. Por fim, os reforcos
de Whiskers referem-se a um monocristal, com didmetro em torno de um micrometro
ou menos e de comprimento de varios micrometros, produzem aumento na

resisténcia mecéanica de forma anisotropica (Callister, 2016).
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2.4 Metalurgia do Po6

A tecnologia do p6 € uma rota na producéo de produtos alternativa ou Unica.
Neste trabalho, a rota utilizada para obtencdo do compdsito Al-%TiC (matriz de
aluminio AA7075) é a metalurgia do p6é convencional (Chiaverinni, 2001).

Esta técnica consiste em transformar pds, metalicos ou ndo, em pecas, sem
que para isso seja necessaria a fusdo, somente pelo uso de pressao e calor, tendo
como caracteristicas de processamento: processo rapido e econdmico para
grande escala de producdo, minimiza desperdicios de matéria prima que permite
reproduzir um grande nimero de pecas idénticas ou muito proximas da forma para
uso final com tolerancias dimensionais pequenas sem muitas vezes a necessidade
de usinagem ou acabamento (Chiaverinni, 2001).

Para se trabalhar com a metalurgia do p6 € necessario conhecer
detalhadamente a aplicacdo pretendida (funcédo, tipo de solicitagbes mecanicas,
térmicas e quimicas). Isto permite especificacdo técnica do produto que se deseja
produzir. A especificacdo técnica do produto é fundamental na escolha da matéria
prima pela escolha dos pds que possuam as caracteristicas e as propriedades
adequadas. O desenvolvimento da producdo de pecas complexas pelo processo
“near net shape” (préximo da forma final) com o minimo ou sem residuo é a grande
caracteristica para a reducdo de custo (Chiaverinni, 2001).

A confeccdo de pecas via metalurgia do pd convencional possui duas
operacOes fundamentais: compactacéo e sinterizacdo. Contudo além destas, pode
necessitar de algumas alteracdes. Outras operacdes tipicas podem ser realizadas,
tais como: calibracdo apdés a sinterizacdo, tratamentos térmicos, tratamentos
superficiais, usinagem (Chiaverinni, 2001).

A estrutura e composicdo quimica da interface, bem como, da regido
préxima, possuem papel fundamental no resultado das propriedades mecanicas
dos compadsitos de matriz metélicas reforcados com particulas. Alta resisténcia
mecanica é alcancada quando had uma boa molhabilidade entre as particulas de
reforco ceramico e o metal matriz. Entretanto, a formacéo de produtos nas reacdes
de interface pode ser obtida pela modificacdo da composicdo da matriz, por
tratamentos superficiais no reforco, variagbes nos meétodos de fabricacdo e

tratamentos térmicos (Chiaverinni, 2001).
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2.4.1 Etapas da técnica de metalurgia do po

A tecnologia do pé é uma forma alternativa na producdo de produtos,

podendo ser a uUnica maneira de producdo. Nesta rota as propriedades e 0s

parametros de compactacdo e sinterizacdo sao decisivas nas definicbes da

microestrutura da peca sinterizada. Sendo que a técnica consiste em transformar

pds em pecas, sem que para isso seja necessaria a fusdo da matriz, somente pelo

uso de presséo e calor, conforme Figura 4 (Chiaverinni, 2001).

Figura 4 — Representacdo esquematica das varias etapas do processo de metalurgia

do po
( Pds-metalicos > ( Aditivos >
Y v
v
Mistura
v
Moagem de alta energia
v
v v
Compactacéo a Compactacao a frio
guente
Sinterizacao
Y 17
v

Etapas de Fabricag&o (opcional)

Acabamento (opcional)

!

( Produto acabado >

Fonte: Adaptado de Chiaverini (2001)
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2.4.2 Fabricacao de Pds Metalicos

A maioria dos metais e ligas podem ser convertidos em p6. Cada particula de
p6é deve apresentar a composicdo desejada para a liga. As caracteristicas da
matéria prima, pé metalico, é funcdo do processo de fabricacdo aplicado. Por esse
motivo, é indispensavel um rigoroso controle de todas as suas propriedades. Os
processos de fabricacdo podem ser divididos em mecéanicos e quimicos. Dentre 0s
processos mecanicos destacam-se a atomizacao e a moagem, como na Figura 5.e
Figura 6 (Chiaverinni, 2001).

Figura 5 - Esquema de atomizadores: em agua (a), a gas (b), a vacuo (c),por
Ultrassom (d), por centrifugacéo (e).

LIQUId melal S~ Liquid meal
B Transfer /st
Vacuum - luba i
Wateror 7y |
" d
oil jets gt a -
T Powder |
port c Vibrating
i ~ ultrasonic
R Liquid metal —— o
S Fimol
liquid metal
Liguid metal ~. Ugumetsl o Liqudmetal et

/ e i ‘.'. " 7
\ //Gasjels e | 4

b

_.-"{I
Tungsten

D CHD eerote

Fonte: Adaptado de ASM (1998).

Na atomizacdo o processo consiste em forcar a passagem de metal liquido
por um orificio. Na saida esse metal é desintegrado por um jato de agua, ar ou gas.
O metal solidifica imediatamente pela agdo do jato (dgua, ar ou gas) e pela
expansdo ao deixar o orificio, Figura 5 (Chiaverinni, 2001).

Ja processo de moagem em moinhos de bolas é um dos processos para a

fabricacdo de pos a partir de materiais frageis, utilizando-se para isso impacto
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mecanico através de bolas. A Figura 6 apresenta um esquema de um jarro
carregado com bolas e o material a ser moido. Como o jarro gira em torno do seu
eixo, as bolas colidem continuamente com o material, transformando-o em p6. A
rotacdo do jarro é ajustada para uma méaxima velocidade de impacto, isto €,
rapida o suficiente para conduzir as bolas ao topo do jarro e deixa-las cair sobre o
material. Atmosferas protetoras sao utilizadas para reduzir a contaminacao e auxiliar
na moagem. Algumas vezes 0s moinhos de bolas sdo utilizados apenas para

mistura de pos (German, 1994).

Rolos de
movimentacao

Fonte: Adaptado de German(1994).

Um composto convencional possui menor dureza em relacdo ao composto
obtido por ligacdo mecanica e além disso sua dureza diminui significativamente com
o aumento da temperatura. A estabilidade dimensional do composto moido é
melhor do que a do composto convencional. Tendo os efeitos de segregacédo e
formacdo de fases intermetalicas serem menores nos compaositos fabricados com
fase solida do que aqueles fabricados por processos no estado liquido. Assim, os
processos de fabricacdo de compdsitos no estado solido sdo geralmente usados
para obter melhores propriedades mecéanicas. No entanto, ha outros problemas no
que diz respeito a distribuicdo de reforco na matriz, a microestrutura depende
fortemente dos parametros de moagem, tais como tamanho das bolas, niumero de
bolas e tempo de moagem. Dentro do processo de moagem, existe uma alternativa
que possibilita a moagem e homogeneizagdo de particulas dlcteis que € o processo
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de moagem em moinhos de alta energia (German, 1994).

Existem outros processos menos usuais para obtencdo de pés que sao:
“cold stream”, que utiliza do fato dos metais serem frageis em baixas temperaturas;
reducdo quimica de compostos particulados, onde os agentes redutores sdo gases
(carbono ou hidrogénio) ou sélidos; deposicdo eletroquimica; pulverizacao
(trituracdo) e esmerilhamento; condensacdo de vapor de metal e precipitacdo de

solugdes (German, 1994).

2.4.3 Mistura dos pos

A mistura adequada dos componentes, na propor¢cado desejada, é essencial
para uma peca finalizada, apds a sinterizacdo, obter as propriedades mecanicas
desejadas. Esse processamento tem basicamente dois objetivos: dar ao po as
condicbes ao processamento posterior e produzir boa dispersdo dos constituintes
(Chiaverinni, 2001).

Uma mistura deve ter as seguintes caracteristicas: uniformidade;
propriedades fisicas e mecéanicas desejadas e fluidez proporcionada pela adicdo de
lubrificante. A mistura pode ocorrer em atmosfera protegida visando evitar oxidacao;
em contato com o0 ar ou na presenca de liquidos. A mistura uniforme proporciona
uma microestrutura homogénea ao final do processo. Para isto é adicionado um
lubrificante com a fung¢d@o de reduzir o atrito entre as particulas da mistura e da
parede do molde durante a compactacdo. Os componentes de uma mistura de pos
sdo: os poés de interesse; ligantes; lubrificantes; e agentes controladores de

processo. (Chiaverinni, 2001).

2.4.4 Compactacédo dos Pés

A compactacao do pé € um processo que visa a obtencdo do compactado
verde, pré-forma do compdsito que recebe esse nome por estar fragil, sem total
consolidagdo. Sendo a compactagdo de pecas € responsavel pela definicdo da
geometria e densificacdo da mistura de pos. A compactacdo do pd pode ser
processada em matrizes de modo uniaxial ou dupla acdo, sendo feita utilizando-se

ferramentas rigidas com acionamento mecanico, hidraulico ou pneumatico.
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No principio, ha uma reducédo de vazios com o adensamento do po, sem
deformacéo e sem adesao das particulas e tem-se a deformacéo plastica devido a
pressdo aplicada resultando em uma “solda fria”. As matrizes empregadas tém o
formato do produto final desejado. O tamanho da matriz deve ser superior ao
tamanho do produto final para permitir a retracdo dimensional que ocorre durante a

fase final de sinterizacdo (Chiaverinni, 2001).

Figura 7. Estagios da movimentacéo das particulas na cavidade de uma matriz
durante a compactacao.

Rearranjo Deformacgado

— —

. 4

Aumento da Pressao

——

Fonte: Adaptado de German (1994)

O comportamento dos pds submetidos a compressao é mostrado na
Figura 7. No estagio inicial com introducdo da forca mecéanica, ocorre um
rearranjo das particulas soltas para um denso empacotamento.
Subsequentemente, os pontos de contato se deformam com o aumento da forca

mecanica. Finalmente, as particulas sofrem deformacéao plastica (German, 1994).
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Figura 8 — Variac6es na densificacdo ao comprimir em matriz rigida.

Presséao aplicada apenas
no topo

1

Comprimido apenas no - .- -
topo Comprimido pelo topo e pelo fundo

Fonte: Adaptado de Chiaverini (2001)

A principal variavel que afeta a compactacédo é a compressao do pd, que
pode ser definida como a extensdo segundo a qual uma massa de po pode ser
densificada pela aplicagdo de pressdo. A compressibilidade é uma caracteristica
importante, visto que determina a boa selecdo de pressdo exercida pelo
ferramental para se conseguir uma peca coesa, como na Figura 8 (German,
1994). Conforme Chiaverinni a densificacdo é influenciada pelo tipo e forma de

compressao da matriz rigida (Chiaverinni, 2001)
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Figura 9. Distribuicdo da densidade verde real (g/cm3) para niquel puro em prensa
de simples ag&o.

17,5 . 72 . 65 . Y 12 l 13

‘Altura L, em mm

_ Raio r, em mm
Fonte: Adaptado de Chiaverini (2001)

A figura 9 mostra a influéncia direta da pressdao de compactacdo na
resisténcia verde na qual ilustra a distribuicdo de densidade em compactados de

niquel puro de 17,5 mm de altura por 20 mm de didmetro sob uma pressao de

6,5 tf/cm? (Chiaverini, 2001).

Figura 10. Processos de compactacao

Compactacao
Compactacao Compactacéo de
direta de pés pré-formados
Compactacao Extruséo Forjamento Laminacéo
isostatica isostatica
Compactacao Laminag&o Extruséo
a quente

Fonte: Adaptado de Chiaverini (2001)

Ao se projetar a forma da peca, deve-se cogitar a forma de compactacao,
conforme a Figura 10, bem como a possibilidade da formagéo de zonas neutras,

regido onde a forca de compactacdo € menor e por esse motivo sdo formadas
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propriedades heterogéneas. Quando se deseja obter uma forma complexa, é a

Compactacéo Isostatica a Frio, Figura 11 (“Cold Isosthatic Pressing — CIP”), devido o

pé ser selado dentro de uma forma flexivel e depois imerso em meio liquido ou

gasoso, submetido a alta presséo (Chiaverini, 2001).

Figura 11. Representacédo esquematica do processo de compressao isostatica - CIP
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Fonte: Adaptado de Chiaverini (2001).
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Existe ainda, um caso onde ha uma variacdo de compactacdo e
sinterizacdo simultanea, que € denominada Compactacdo Isostatica a Quente,

Figura 12 (“Hot Isosthatic Pressing — HIP”) (Chiaverini, 2001).

Figura 12. Representacdo esquematica de um processo de compressao isostatica a

quente - HIP
Embolo supeniot
Camusa
de dgua / ,
Espagacor
PAmIL ; Pungdo

~

k. =

/\

/

N

N\

£ 6)-0)
//l\i/k

o_\goodoo
I

NN

Po

N\

NN

NN/

NN

VZZNN
NNZZ2N0

.

%
N
N

L/

[

< Relratdrio
Bobine \

inoutotd

Embolo Inlerior

Fonte: Adaptado de Chiaverini (2001).
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2.4.5 Sinterizacao

A sinterizacdo € um processo natural em que as particulas em contato
mutuo, sob a acdo da temperatura, se transforme em um corpo integro e de maior
resisténcia mecanica, podendo tornar-se totalmente denso. Na sinterizacdo, as
pecas sdo aquecidas abaixo do ponto de fusdo do metal de base e com ou sem o
controle atmosférico para reacbes como oxidagdo, controle da velocidade de
aguecimento e resfriamento. Desta forma, a estrutura sofre mudancas significativas,
podendo ocorrer formacdo de novas fases, crescimento de graos, alargamento de
contatos entre particulas, fechamento e mudanca na distribuicdo de tamanho de
poros (Chiaverinni, 2001).

Assim ao aquecer-se um conjunto de particulas que tem uma forca
motora que impele o sistema a sinterizacdo, diminuindo a energia que as
particulas tém em excesso. A superficie total € a soma da superficie de cada
particula. E possivel notar o quanto € possivel diminui a energia diminuindo sua
area superficial. O resultado é a formacao de contornos de grédos e crescimento de
pescocos, de unido interparticulas, levando o sistema a densificagcdo e contragcao
volumétrica (Chiaverinni, 2001).

A sinterizacdo € influenciada por diversos parametros que atuam
simultaneamente no processo e a diversidade de sistemas impossibilitou até o
momento elaborar um modelo Gnico de sinterizacdo que seja capaz de atender
aos mais vaiados e possiveis processos de fabricacdo. Os tempos e
temperaturas de sinterizacdo sdo escolhidos visando obter um corpo com
porosidades, tamanho de grédo, resisténcia mecanica, rigidez entre outras
propriedades mecanicas (Chiaverinni, 2001).

Existem dois tipos basicos de sinterizacao: a sinterizacao por fase sélida e a
por fase liquida. Porém, sua principal diferenca consiste na obtencdo de uma
estrutura com porosidade ou no fechamento destas, respectivamente, graca ao
atingir o ponto de fusdo do reforco que preenche as cavidades dos poros estando

na fase liquida (Chiaverinni, 2001).
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Figura 13. Representacdo esquematica de trés esferas de sinterizacdo: pontos
originais de contato (a), crescimento do pescoco (b), contracdo dos poros (c) e
crescimento dos poros (d).

(al (bl

(e} (d)

Fonte: Adaptado de Chiaverini (1998).

No processo de sinterizacdo sélida, conforme mostra a figura 13, durante o
estagio inicial, surgem as ligacbes entre as particulas nas regides de contato,
aumentando até formar o pescoco entre elas. No estagio intermediario a estrutura
dos poros € suavizada formando uma estrutura cilindrica interconectada. A
densidade total ou plena € atingida quando os processos atbmicos associados ao
crescimento do grdo sao minimizados e aqueles associados ao aumento da
densidade séo favorecidos. O crescimento de grao ocorre a partir do Ultimo estagio

durante o qual os poros tornam-se esféricos e isolados (Chiaverinni, 2001).
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2.5 Moagem de alta energia (MAE)

Moagem de alta energia (MAE) é um processo de moagem que ocorre no
estado solido que envolve repetidas soldas, fraturas e ressoldas de particulas de
p6 em moinhos de bolas de alta energia. Foi desenvolvido na industria
aeroespacial para produzir superligas a base de niquel e ferro por meio de
dispersédo de éxidos capaz de produzir uma variedade de ligas a partir de mistura
de poés-elementares. As fases de nado equilibrio sinterizados incluem solugbes
sélidas supersaturadas, fases metaestaveis cristalinas e quase cristalinas,
nanoestruturas e ligas amorfas. Atualmente, vem permitindo a obtencdo de
materiais compositos, materiais nanoestruturados, compostos intermetalicos e

solugBes soélidas amorfas, como na Figura 14 (Suryanarayana, 2001).

Figura 14. llustracdo de uma colisdo entre esferas e pé durante a moagem de alta
energia.

Esfera

Fonte: Adaptado de Suryanarayana (2001).
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A técnica consiste no processamento de material na forma de pés reunidos
com esferas de ago ou outro material de alta dureza, inseridos em um vaso de
moagem, feito do mesmo material das esferas em movimento energético. Por
vibracdo ou rotacédo, as esferas choca-se com as paredes do vaso resultando em
prensagem do p6é a cada impacto. Desta forma, o pé é repetidamente levada a
solda, fratura e ressolda num ciclo de transferéncia de energia, possibilitando a
nanoestruturacdo dos materiais moidos. Esse mecanismo de fratura e solda das
particulas esta representado na Figura 15 ilustrando as etapas do processo

(Suryanarayana, 2001).

Figura 15. Evolu;éo da microestrutura dos pds no processamento por moagem.
(D =

Pas de Partida Particula Achatada

Predominio de
Soldagem

Orientacio Aleatoria por

Formacio da Particula
- Soldagem Estado de Equilibrio

Equiaxial

Fonte: Adaptado de Suryanarayana (2001).

7

Assim, na moagem de alta energia, alta deformacdo é introduzida nas
particulas. Isso é manifestado pela presenca de varios defeitos cristalinos, tais como
discordancias, vazios, falha de empilhamento e aumento no nimero de contornos de
grao. A presenca desses defeitos e do aumento da temperatura durante a moagem
refina a microestrutura, pois diminui as distancias e aumentam a difusdo dos
elementos solutos na matriz, resultando na producéo de pos com alta sinterabilidade

em relacdo & moagem convencional (Suryanarayana, 2001).
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O processo de moagem é caracterizado pelas mudancas do estado sélido.
Ocorre com o0 esmagamento dos materiais gerando particulas achatadas com o
formato de flocos que favorece a soldagem a frio e um acréscimo do tamanho (estas
particulas possuem estrutura em camadas consistindo de varias combinacdes dos
constituintes iniciais). Continuando a moagem, as particulas come¢cam a endurecer e
fraturar por fadiga e pela fragmentacdo fragil. Devido ao impacto continuado de
bolas de moagem, a estrutura das particulas € constantemente refinada. Por fim,
chega-se ao equilibrio, onde a dureza e o tamanho da particula tendem a se
estabilizar. No final ocorre a consolidacdo das particulas compdsitas, atingindo um

estado homogéneo em todas as particulas (Suryanarayana, 2001).

2.5.1 Variaveis do processo de moagem de alta energia (MAE)

O processo de moagem de alta energia possui muitos parametros ajustaveis
qgue influem na qualidade do produto final, através da otimizacdo de um grande
namero de variaveis para atingir a fase, a dispersédo e a microestrutura do produto
final. As varidveis do processo séo interdependentes, de forma que elas podem
atuar simultaneamente e o efeito de cada uma delas durante o processamento é
influenciado pelas outras. Os problemas com contaminacéo do pé processado pelas
ferramentas de moagem ou controle tém sido largamente reportados e métodos para
eliminar ou reduzir estes efeitos tém sido propostos com base na escolha correta

das variaveis do processo (Suryanarayana, 2001).

2.5.1.1 Razéao Esfera/P6

A razéo entre a massa das esferas para a massa de pos (“BPR — Ball-to-
power weight ratio”), esta diretamente ligada com o tempo de moagem e a
transferéncia de energia. Quanto maior a “BPR”, menor o tempo de moagem, a
razdo de transferéncia de energia € alta e ocorre aguecimento excessivo, podendo
ser alterada a constituicdo dos pés em razdo da alta temperatura. Os valores de

massa usados variam de 1:1 até 220:1 (Suryanarayana, 2001).

2.5.1.2 Material e tamanho das Esferas
Os materiais usados para as esferas de moagem séo de aco inoxidavel, aco

ferramenta, alumina, zirconia ou metal duro. Sempre que possivel é desejavel que o
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material do recipiente e dos corpos seja o mesmo dos pdés, para evitar
contaminagdes. O tamanho e a densidade das esferas também influenciam na
eficiéncia da moagem, de modo que, quanto maiores forem esses valores, maior

sera a energia de impacto transferida as particulas de p6 (Suryanarayana, 2001).

2.5.1.3 Tempo de moagem

O tempo de moagem € um dos parametros mais importantes do processo e
normalmente é definido de modo a alcancar um estado estavel entre a fratura e a
soldagem a frio das particulas de p6. Tempos de moagem muito longos devem ser
evitados, pois desgastam o equipamento e consequentemente podem contaminar o
material sob moagem. O tempo de moagem é funcdo de uma combinacdo de
parametros que dependem das seguintes caracteristicas: tipo de moinho utilizado;
intensidade de moagem; relacdo bola/massa e temperatura de moagem

(Suryanarayana, 2001).

2.5.1.4 Velocidade de moagem

Quanto maior a velocidade do moinho, maior sera a energia aplicada na
moagem do pd. Entretanto existe uma velocidade critica para moagem, em que o
movimento adequado das esferas pode ndo ocorrer. Isto se deve a possibilidade da
velocidade ser alta que as esferas ndo exercam mais impacto entre elas e o po, e
sim figuem aderidas na parede do recipiente de moagem (Suryanarayana, 2001).

Outra limitacdo quanto a velocidade e rotacdo maxima que um moinho pode
atingir € que, em altas velocidades, a temperatura do interior do recipiente pode
alcancar um valor muito elevado. As altas temperaturas geradas facilitam a difusdo e

promove a homologacéo e formacéo de liga entre os pés (Suryanarayana, 2001).

2.5.1.5 Atmosfera de moagem

O maior efeito da atmosfera de moagem diz respeito a contaminacao do
material. Para muitos compaositos ha a necessidade do controle da atmosfera, pois a
presenca do ar atmosférico pode ocasionar rea¢des quimicas ndo previstas, como a

oxidac&o de algum dos componentes da amostra (Suryanarayana, 2001).
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2.5.1.6 Temperatura de Moagem

A importancia deste parametro reside no fato de que a alteracdo da
temperatura do composito sob moagem pode alterar sua composi¢cao, ou interferir
no controle do resultado desejado. A temperatura que os pds atingem durante a
moagem pode acelerar os mecanismos de difusdo e microsoldagem em nivel
microscopico e estes processos estdo envolvidos na formacéo do produto final, seja
este uma solucao sélida, um intermetalico, um nanocompaosito ou uma fase amorfa.

Parte da alta energia mecanica envolvida nas colises dos corpos durante a
MAE é dissipada na forma de calor, consequentemente, a temperatura do meio de
moagem aumenta. Este aumento depende dos materiais envolvidos, da energia
cinética das esferas de moagem que esta fortemente associada ao acionamento

mecanico do moinho, bem como o tempo de processamento (Suryanarayana, 2001).

2.5.1.7 Agentes Controlador do Processo (PCA)

Em varias matérias primas utilizadas, principalmente no caso dos materiais
muito ducteis, a solda predomina sobre a fratura, ocorrendo a aglomeracao dos pos.
Neste caso, pode-se utilizar um agente controlador para diminuir a superficie de
contato, diminuindo assim estes efeitos (Suryanarayana, 2001).

Os agentes de controle de processo, conhecidos também como lubrificantes,
sdo adicionados a mistura de pés para diminuir a soldagem a frio durante a
moagem. Os lubrificantes sdo na maioria organicos, podendo estar na forma sélida,
liquida ou gasosa. Eles atuam na superficie das particulas interferindo na soldagem
a frio e diminuindo a tenséo superficial do material (Suryanarayana, 2001). Existe
uma ampla variedade de lubrificantes utilizada na MAE, porém destacam-se o
etanol, o acido estearico,metanol e o &cido bérico (Canakci et al., 2013).

2.5.1.8 Contaminacao dos Pos

A contaminacdo dos pos durante a MAE pode ter origem por dois fatores: o
primeiro € devido a acdo mecéanica da moagem em que O conjunto se desgasta
durante o processo e contamina o p6é com seu material. O segundo se da por
reacfes quimicas do p6é com atmosfera ou agentes controladores do processo. A
extensdo da contaminacédo € diretamente proporcional a velocidade de moagem, ao

poder de microforjamento e ao tempo de moagem (Suryanarayana, 2001).
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2.5.2 Tipos de Moinhos

Existem diferentes tipos de equipamentos de moagem que podem ser
usados no processamento da MAE. Esses moinhos diferem na capacidade
volumétrica, velocidade de operacdo e na sua capacidade de controlar a operacao,
variando a temperatura de moagem e minimizando a contaminacdo da mistura dos
pés de partida. Dentre os tipos de moinhos podem citar o moinho Atritor, Planetério,
SPEX (Murty; Ranganathan; 1998). Cada um tem capacidade de moagem distinta,

conforme apresentado no Quadro 4:

uadro 4. Comparacado entre moinhos de alta energia.

Moinho Capacidade Energia do Velocidade Uso
(9) impacto das esferas
(W/9) (m/s)
Planetario <1000 0-1,604 <11,24 Laboratorio
Atritor 0,5 -100.000 <0,001 <0,8 Laboratorio /
Industrial
Vibratorio <40 0,24 <3,9 Laboratorio
(SPEX)

Fonte: Adaptado de Murty; Ranganathan (1998)

2.5.2.1 Moinho Atritor

O moinho atritor consiste em um tambor rotativo vertical preenchido pela
metade com pequenas esferas de aco na qual o pd e as esferas sdo colocados,
como pode ser visto nas Figuras 16. Moinhos atritores sdo capazes de moer de 0,5
até 100 quilogramas de p6, quantidade muito superior a moinhos do tipo agitadores.
O material das paredes, hastes e esferas do moinho deve se de um material
resistente ao desgaste (Murty; Ranganathan, 1998).

O recipiente permanece estatico durante a moagem, o0 que movimenta as
esferas e o pd durante a moagem é um eixo vertical com varias hastes
impulsionadoras horizontais girando no interior do moinho. As esferas e 0s pos
inseridos no moinho chocam-se entre si, com a parede do tambor e com os
impulsionadores. Os choques causam a deformacdo de particulas e esforgos
cisalhantes, devido ao escorregamento entre as esferas contidas no moinho,

auxiliando na reducéo do tamanho de particula. A taxa de moagem aumenta com a
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velocidade de rotacdo (Murty; Ranganathan, 1998).

Figura 16. Moinho tipo atritor (a) e principais partes do moinho atritor (b).

. {
?r\i[ a) Saida de.gls Entrada de gas b)

=&

~ Refrigeracao

Esferas de moagem

Hastes
impulsionadoras

Fonte: Adaptado de ASM, 1998

2.5.2.2 Moinho Planetério

O moinho planetario tem capacidade para processar algumas centenas de
gramas do p6 em cada moagem, seu nome alude ao movimento dos Planetas (os
jarros). Considerado de baixa energia. Este tipo de moinho possui uma plataforma
onde estao localizados os suportes dos vasos (Murty; Ranganathan, 1998).

Figura 17. Movimento das esferas no interior do recipiente de moagem (a) e
moinho planetario de bolas (b).

Sec¢éio Horizontal a)
Movimento do

Forca Centripeta

Rotagio do recipiente de moagem
P

Fonte: (a) Adaptado de ASM (1998) e (b) Adaptado de Retsch (2017).
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O movimento do suporte faz o vaso girar em torno do seu préprio eixo, é
entdo gerada uma forca centripeta a qual atua nas esferas fazendo com que elas
colidam, como na Figura 17(b). Como o vaso e o0 suporte tém movimentos
contrarios, a forca centripeta atua da mesma maneira em direcbes opostas. Este
movimento faz com que as esferas permanecam na parte inferior do vaso, na qual
elas movimentam-se provocando choques entre si e com a parede do vaso estes
choques promovem a moagem, conforme a Figura 17(a) (Murty; Ranganathan,
1998).

2.5.2.3 Moinho de vibracao (Shaker)

O moinho de vibracdo (SPEX) tem como sua variedade mais comum possuir
uma jarra contendo a amostra e bolas oscilando energicamente para tras e frente,
milhares de vezes por minuto, como na Figura 18. O moinho de vibracdo se
movimenta nas trés direcbes do espaco com alta frequéncia, até 100 Hertz,
impelindo os corpos de moagem durante a moagem. Esse tipo de moinho envolve

principalmente choques de impacto frontal.

Figura 18. Midia de moagem formada pelo jarra, esferas, tampa de fechamento e
elemento de vedacao.

Fonte: Autor

48



A cada agitacdo, as esferas colidem com a amostra e as paredes internas do
recipiente, misturando e moendo a amostra, como na Figura 19. Devido a amplitude
(cerca de 5 cm) e velocidade (cerca de 1740 rpm), as velocidades das esferas sao
altas (da ordem de 5 m/s) e consequentemente, a forca do impacto da bola é
extraordinariamente grande; portanto, pode ser considerado como de alta energia
(Murty; Ranganathan, 1998).

Figura 19. Moinho do tipo SPEX utilizado na moagem de alta en

ergia.
. X - . - _

ey

Fonte: Auto

O movimento de vai-e-vem de agitacdo € combinado com os movimentos
laterais das extremidades do tubo, de modo que a jarra parece estar descrevendo o
namero 8. O projeto mais recente tem previsao para a moagem em dois frascos para
aumentar o rendimento, incorporando arrefecimento para permitir longos tempos de
moagem. Apesar das velocidades lineares das esferas neste tipo de moinho ser
menores que as alcangadas nos moinhos planetarios, a frequéncia de impacto é

muito maior (Murty; Ranganathan, 1998).
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3 METODOLOGIA

Os procedimentos realizados neste trabalho abrangeram as seguintes
etapas:
1. Preparacéo e caracterizacdo da matéria prima;
2. Moagem de alta energia dos pés (MAE), variando o tempo;
3. Caracterizacao dos p6s moidos e misturados através da MAE;
4. Compactacdao e sinterizacao;
5. Caracterizacdo das amostras sinterizadas.
O procedimento experimental relativo a fabricacdo do compoésito em estudo,

Al-%TiC esta ilustrado na Figura 20.

Figura 20. Fluxograma do processo

Materiais de partida
(TiC e AAT7075)

v

Caracterizacdo dos p6s (MEV e EDS)

2

Mistura e moagem (TiC e AA7075)

v
v v v v

Aluminio Compadsito 5% Compasito 10% Compdsito 15%
AA7075 || (AA7075-5%TiC) || (AA7075-10%TiC) || (AA7075-15%TiC)

TV ETY ST Y

0,5h 1h 2h 0,5h 1h 2h 0,5h 1h 2h 0,5h 1h 2h
v v ¥y ¥ ¥
v v

Caracterizagao dos p6s (DRX, MEV e EDS)

v

Compactacgéao

v

Sinterizacao

k 7

Caracterizacéo
(Densidade, MO, MEV, EDS e Microdureza)

Fonte: Autor
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3.1 Preparacdao e caracterizacao da matéria prima,;
3.1.1 Materiais utilizados

O po utilizado para matriz dos compdésitos foi da liga AA7075, Figura 21,
produzido pela Aluminium Powder Corporate de composi¢cdo conforme ja mostrado
no Quadro 2:

Figura 21. P6 de all,Jml'niovAA7075 conforme fabricado.

,,,,,,

O reforgo particulado usado € o p6 de TiC que foi produzido pela Sigma —

Aldrich Corporate, Figura 22.

Fonte: Autor
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Como agente controlador do processo foi usado 2% de Acido Estearico
(C18H3602), figura 23, e alcool Isopropilico (99,82% de pureza) para o banho da
moagem (suficiente para cobrir a carga de pos e bolas da jarra), como adotado por
Lira (2016).

Figura 23. P6 de Acido Esteérico (C1sH3s02)

Fonte: Autor

3.1.2 Pesagem dos materiais utilizados

A balanca analitica SHIMADZU ATY224 com precisdo de trés casas
decimais foi utilizada para pesar todos os pés nas devidas fragbes em massa da
fase matriz, do reforco e do agente controlador do processo como mostrado na
figura 24.

Figura 24. Balancga analitica com precisdo de trés casas decimais utilizada

Fonte: Autor
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A massa de po total presente na amostras limitada pelo tamanho das jarras

e carga de esferas, visto que para acontecer a moagem de alta energia o material no

interior deve ocupar metade do seu volume livre. O acido estearico foi utilizado como

agente controlador do processo (ACP) com o objetivo de evitar o excesso de

soldagem a frio entre as particulas de p6 durante a moagem, conforme Quadro 5.

Quadro 5. - Condicbes e parametros de moagens utilizadas no trabalho

o Massa de Massa Massa |Massa de TeCrIT;po
Composicao de TiC | ACP (g) | de 7075 | esferas
CMM (9) moagem

(9) (9) (9) (min)
AA7075 20,0000 | 0,0000 | 0,0000 | 20,0000 |143,2827 0
AA7075 20,4000 | 0,0000 | 0,4000 | 20,0000 |143,2827 30
AA7075 20,4000 | 0,0000 | 0,4000 | 20,0000 |143,2827 60

AA7075 20,4000 | 0,0000 | 0,4000 | 20,0000 |143,2827 120
AA7075+5% TiC | 20,4013 | 1,0009 | 0,4000 | 19,0004 | 143,2827 30
AA7075+5% TiC 20,4000 | 0,9999 | 0,3998 | 19,0003 | 143,2827 60

AA7075+5% TiC 20,4016 | 1,0009 | 0,4006 | 19,0001 |143,2827 120
AA7075+10% TiC | 20,4013 | 2,0000 | 0,4009 | 18,0004 | 143,2827 30
AA7075+10% TiC | 20,4014 | 2,0004 | 0,4004 | 18,0006 | 143,2827 60

AA7075+10% TiC | 20,4013 | 2,0001 | 0,4004 | 18,0008 | 143,2827 120
AA7075+15% TiC | 20,4016 | 3,0004 | 0,4005 | 17,0007 | 143,2827 30
AA7075+15% TiC | 20,4007 | 3,0006 | 0,3995 | 17,0006 | 143,2827 60

AA7075+15% TiC | 20,4012 | 3,0008 | 0,4000 | 17,0004 | 143,2827 120

Fonte: Autor

3.2 Moagem de alta energia dos p6s (MAE), variando o tempo

A moagem de pés do aluminio AA7075 e do carbeto de titdnio em moinho de

alta energia visam a sintese de pd para os compdsitos, através da mistura, da

homogenizacgdo e da incorporacdo do reforco cerdmico na matriz metalica. Os pos

do compdsito foram colocados em uma jarra e corpos de moagem (esferas com 5

mm de didmetro) utilizados séo de a¢o inox 304 L, com BRP de 7:1.
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Figura 25. Moinho SPEX utilizado neste trabalho

Fonte: Autor

Os tempos de moagem foram de 30, 60 e 120 min para cada concentragcéo
de reforco 5, 10 e 15% de carbeto de titanio de massa de mistura para formacéo do
compoésito de matriz metalico, aluminio (AA7075). A Figura 25 mostra o moinho

SPEX de 1740 rpm utilizado no processamento de poés.

3.3 Caracterizacdo dos pos

3.3.1 Caracterizacao dos pos por MEV e EDS

A caracterizacdo dos poOs processados foi iniciado com microscopia
eletrbnicas de varredura (MEV) e espectroscopia por energia dispersiva de raios X
(EDS), objetivando verificar alteracdes microestruturais de forma e composi¢ao

quimica de forma qualitativa.

Figura 26. — Microscoépio eletrénico de varredura utilizado.

Fonte: Autor
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Tais caracterizacdes foram realizadas no do Laboratorio de Analises
Microestrutural do Departamento de Engenharia Mecénica da UFPE, através de
observagdo em microscopia eletrénica de varredura (MEV) no equipamento Hitachi
TM 3000 operando a 20kV com um aparelho de espectroscopia por energia

dispersiva por raio X (EDS) acoplado, Figura 26.
3.3.2 Caracterizagéo dos pos por DRX

Finalizando a caracterizacéo dos pos processados foi realizado a analise por
difracéo de raio X (DRX) objetivando verificar os elementos presentes nas amostras

de pds das matérias primas e dos compoésitos apdés a moagem de alta energia.

Figura 27. Equipamento de DRX usado no trabalho.
B 1 I\ [ e

S

Fonte: Autor

As medicoes foram feitas no Difratdbmetro Shimadzu XRD-7000 do
laboratério de Compdsitos da UFPE, conforme Figura 27; utilizando uma faixa de

medicao do angulo 26 de 5° a 120° e varredura com passo de 0,02°s, 40kV e 20mA.
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3.4 Compactacdao e Sinterizacao

3.4.1 Compactacgao

Apos a moagem de alta energia, os pos foram compactados uniaxialmente a
frio em matrizes metdlicas de aco 304L, figuras 28, para fabricacdo de amostras de
ambos os compdsitos de matriz metalica com reforgo particulado (AA7075 + TiC) e

também, amostras da liga de aluminio sem reforco.

pactacao uniaxial utilizada.

Fonte: Autor

O diametro da amostra ficou delimitado pelo diametro da matriz de
compactacdo 17 mm. O compactado verde ficou com geometria de acordo com a
Figura 29, apresentando um diametro de 17,05 mm e espessura de 12 mm.

Figura 29. Compactado verde ap6s de compactacdo uniaxial.

Fonte: Autor
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A pressao de compactacdo das amostras foi determinada para ter aplicacao
de peca de maquina usando 7,0 tf/lcm2, conforme o Quadro 6.

Quadro 6. Faixas de pressdes recomendadas para alguns produtos da metalurgia do

Material = Presséo (tf/cm?)
Materiais porosos e filtros metalicos 0,4a0,7
Metais refratarios e carbonetos 0,7a21
Buchas porosas 1,4a35
Pecas de maquinas 28a7,0
Pecas de ferro e aco de alta densidade 7,0a16,9

Fonte: Adaptado de Chiaverini (1998)

Assim foi utilizada uma prensa de compactacao hidraulica com a pressao de
compactacao de 16 MPa.

3.4.2 Sinterizacao

A sinterizacao foi executada em forno tipo Mufla, marca Jung. A Figura 30.
mostra o forno de sinterizacdo (a) e mostra o posicionamento de cada amostra

dentro do forno (b).

Figura 30. Forno de sinterizacao utilizado (a). Posicionamento das amostras no
interior do forno(b).

Fonte: Autor

57




As amostras foram sinterizadas a 500°C durante 5 horas, com uma rampa
de aquecimento de 20 °C/min e resfriado calmamente dentro do forno até retornar a

temperatura ambiente.

Figura 31. Grafico indicando o perfil de temperatura utilizado na sinterizacéo.

Ciclo de Sinterizacao

600 ,
500°C por 5h = 300min

500 -

400 -

Temperatura (2C)
w
o
o

N

o

o
1

100 -+

0 31 60 91 121 152 182 213 244 274 305

Tempo (min)

Fonte: Autor

As amostras foram sinterizadas conforme perfil de tempo e temperatura
apresentado na Figura 31. As amostras foram resfriadas no forno até sua

temperatura atingir a do ambiente.

3.5 Caracterizacao e Propriedades do Material Sinterizado

A caracterizagdo do material sinterizado foi realizado através da
determinacdo da densidade; da analise da microestrutura por microscopia Otica
(MO); da analise da microestrutura por microscopia eletrénicas de varredura (MEV);
da analise qualitativa da composi¢cado quimica espectroscopia por energia dispersiva
de raios X (EDS) e do ensaio de dureza Vickers.
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3.5.1 Densidade Aparente

A densidade aparente foi determinada pela relacdo peso do compdsito pelo
volume. Este usando o método de Arquimedes que se fundamenta no empuxo
exercido sobre a amostra durante sua imersdo em um recipiente com agua, e depois

pesado em balanca.

3.5.2 Avaliacéo das Caracteristicas Microestruturais

Todas as amostras foram preparadas por lixamento e polimento através das
lixas 180, 220, 320, 600 e 1200 com subsequente polimento com pasta de diamante
de 1 um e, para a microscopia o6tica, as superficies foram atacadas por 30 segundos
com uma solucdo aquosa de acido fluoridrico constituido por acido fluoridrico diluido

em agua destinada com (Hf 0,5% v/v) .

Figura 32. Microscopio Optico integrado com um programa de captura de imagem
utilizado nos experimentos.

Fonte: Autor

Foi utilizado o microscopio optico Olympus modelo BX51M com captura de
imagem pelo programa AnalySIS para obtencdo de imagens das amostras com
ampliagéo de 50, 100, 200, 500 e 1000 vezes das faces superficiais e transversais,

como na Figura 32 (a) e (b).
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3.5.3 Caracterizacédo das amostras sinterizadas por MEV e EDS

A caracterizagdo dos compdsitos sinterizados (Al%-TiC) quanto as
alteracdes microestruturais de forma e composicdo quimica de forma qualitativa foi
realizada pelo mesmo equipamento que caracterizou o0s pdés por microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) e espectroscopia por energia dispersiva de raios X
(EDS) do Laboratoério de Andlises Microestrutural do Departamento de Engenharia
Mecanica da UFPE, Hitachi TM 3000.

3.5.4 Microdureza
O ensaio de dureza Vickers foi realizado conforme ASTM E-384 (2011) no
Microdurdmetro Emcotest, modelo Durascan, do Laboratério de compdésitos da

UFPE, conforme Figura 33.

Figura 33. Microdurébmetro usado no ensaio.

CIHIFTEST

DuraScan

P =

Fonte: Autor

Foi usado a carga de 200 g com ampliacdo de 60 vezes e tempo de
endentacdo de 15 segundos. Foram realizadas aproximadamente 4 medicbes nas

faces superficiais e transversais de cada uma das amostras.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo € apresentada a caracterizacdo microestrutural dos pos
processados por moagem de alta energia utilizando-se a Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV) mais Espectroscopia de Energia Dispersiva de Raios-X (EDS). A
caracterizacdo estrutural dos pos processados foi obtida por difracdo de raios-X
(DRX). A caracterizacdo dos sinterizados no que concerne a densidade dos
sinterizados e microestrutura, foi obtida por Microscopia Optica (MO) e Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV), bem como a caracterizacdo mecanica foi procedida

por ensaios de dureza Vickers (HV).

4.1 Caracterizacdo dos p0s de partida
A Figura 34 mostra a micrografia do p6 de aluminio AA7075 obtida por
microscopia eletrénica de varredura com ampliacdo de 2000 vezes, graos equiaxiais

de diversos tamanhos, morfologia esperada de material proveniente de atomizacao.

Figura 34 Micrografia eletronica de varredura do po doalumlnlo AA7075

2016-06-07 A D79 x200 500 um

DEMEC\CTG
Fonte: Autor
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A Figura 35 mostra a micrografia do p6 de carbeto de titanio TiC obtida por
microscopia eletrénica de varredura com ampliacdo de 2000 vezes. Observa-se uma

morfologia completamente irregular com algumas particulas facetadas em meio a
outras de tamanhos bem menores.

2016-06-07 A D79 x2.0k 30 um

DEMEC\CTG

Fonte: Autor

4.2 Caracterizacdo dos pos misturados

Segue os resultados de caracterizacdo dos pos obtidos apds o processo de
moagem de alta energia por microscopia eletronicas de varredura (MEV); da analise
qualitativa da composi¢do quimica espectroscopia por energia dispersiva de raios X
(EDS) e da andlise por difracéo de raio X (DRX).
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4.2.1 Evolucédo morfologica das particulas de pos dos compositos

Durante o processo de moagem de alta energia, os pds sdo submetidos a
colisdo de alta energia, 0 que provoca a deformacéo plastica através de soldagem a

frio, fratura e ressolda das particulas dos poés.

Figura 36. Evolug&o morfoldgica dos pos de aluminio AA7075 submetidos & MAE de
processamento nos tempos 0 min (a) 30 m|n (b) 60 mln (c) e 120 min (d)

D8.8 x500 200 um

2016-06-09 A D88 x500 200um 2016-06-09 A D89 x500 200um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

Fonte: Autor

A Figura 36 mostra a micrografia da evolucdo das particulas da matriz de
AA7075 ao longo do tempo de processamento, conforme 0s respectivos intervalos
crescentes de 0, 30, 60 e 120 minutos de moagem de alta energia (SPEX) obtida por
microscopia eletrénica de varredura com ampliagdo de 500 vezes. Nelas se pode

observar a mudanca das particulas de circular, Figura 36(a); para particulas
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achatadas, Figura 36(b), depois escamas; Figura 36(c), e por ultimo escamas finas e
pequenas, Figura 36(d). Este resultado, relativo ao aluminio AA7075, j4 era
esperado pelo principio de funcionamento do moinho de alta energia no qual foi
processado, tornando esses registros como base de comparagdo do compdésito de

matriz metélica que foi estudado.

Figura 37. EDS de amostra em p6 de AA7075 com MAE de 30min (a). Espectros de
Al, Zn, Mg‘e;"Cu b).
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Fonte: Autor

64



A analise por EDS mostra, na Figura 37 do aluminio AA7075 processado no
moinho de alta energia (SPEX) por 30 minutos, os elementos que compde esta liga

de base quaternaria Al-Zn-Mg-Cu.

Figura 38. Evolucdo morfologica do pé CMM reforcado com TiC nas fracoes em
massa de 0% (a), 5% (b), 10% (c) e 15% (d) submetido a MAE de processamento
durante 30 minutos.

ho s R g ™
Ny o ; b
. A

20160609 A D87 x10k 100um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

DEMEC\CTG DEMEC\CTG

Fonte: Autor

A Figura 38 mostra nas micrografias a evolucédo das particulas da matriz do
compdsito de matriz metalica Al-%TiC ao longo do tempo de processamento de 30
minutos conforme os respectivos intervalos de acréscimo do reforco (TiC) crescentes

de 0%, 5%, 10% e 15% obtida por microscopia eletrbnica de varredura com
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ampliacdo de 1.000 vezes. Pode-se observar a mudanca da quantidade de
particulas pequenas distribuidas sobre as escamas da matriz AA7075 com a adicéo

do reforgo particulado de carbeto de titanio.

Figura 39. EDS de amostra em po de Al-15%TiC com MAE de 30min (a). Espectros
de Al, Ti, Zn, Mg e Cu (b).

MAG: 2500 x - HV: 15.0%V_ D-7.9 mm

cps/eV
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Fonte: Autor

A analise por EDS mostra, na Figura 39 do compdsito de matriz metalica Al-
15%TIC processado no moinho de alta energia (SPEX) por 30 minutos, 0s
elementos que compbem esta liga de base quaternaria Al-Zn-Mg-Cu e parte do
reforco de TiC com apenas o titanio, visto a dificuldade de identificacdo de elemento

com baixo namero atdmico do carbono (Z=6) por baixa emissividade.
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Figura 40. Evolucdo morfologica do pé CMM reforcado com TiC nas fracoes em
massa de 0% (a), 5% (b), 10% (c) e 15% (d) submetido & MAE de processamento
durante 60 minutos.

R, b
‘ .

2016-06-09 A D88 x10k 100um 2016-06-07 A D84 x10k 100um

DEMEC\CTG DEMEC\CTG

Fonte: Autor

A Figura 40 mostra, nas micrografias a evoluc¢édo das particulas da matriz do
composito de matriz metélica Al-%TiC ao longo do tempo de processamento de 60
minutos, conforme os respectivos intervalos, acréscimo de refor¢o (TiC) crescentes
de 0%, 5%, 10% e 15% obtida por microscopia eletrénica de varredura com
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ampliacdo de 1.000 vezes. Observa-se a mudanca da quantidade de particulas
pequenas distribuidas sobre as escamas da matriz AA7075 com a adicao do reforco
particulado de carbeto de titanio, como também se notou diminuigdo do tamanho das

escamas de aluminio.

Figura 41. EDS de amostra em po de Al-15%TiC com MAE de 60min (a). Espectros
de Al, Ti, Zn, Mg e Cu (b).
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Fonte: Autor

A analise por EDS mostra, na Figura 41 do compdsito de matriz metélica Al-

15%TIC processado no moinho de alta energia (SPEX) por 60 minutos, 0s
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elementos que compdem esta liga de base quaternaria Al-Zn-Mg-Cu e parte do
reforco de TiC com apenas o titanio, visto a dificuldade de identificacdo de elemento

com baixo nimero atdmico do carbono (Z=6) por baixa emissividade.

Figura 42. Evolucdo morfologica do pé CMM reforcado com TiC nas fracoes em
massa de 0% (a), 5% (b), 10% (c) e 15% (d) submetido a MAE de processamento

2016-06-09 100 um 2016-06-07 A D88 x10k 100um

A D88 x1.0k

2016-08-07 A D87 x1.0k 100um 2016-06-08 A D84 x1.0k 100um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

Fonte: Autor
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A Figura 42 mostra nas micrografias a evolucdo das particulas da matriz do
composito de matriz metalica Al-%TiC ao longo do tempo de processamento de 120
minutos conforme os respectivos intervalos de acréscimo do reforco (TiC) crescentes
de 0%, 5%, 10% e 15% obtida por microscopia eletronica de varredura com
ampliacdo de 1000 vezes. Observa-se a homogeneizacdo de particulas pequenas
distribuidas sobre as escamas da matriz AA7075, de menor tamanho, devido a
adicdo do reforco particulado de carbeto de titAnio que aumentou o contato e

melhorou as condi¢des para sinterizagao.

Figura 43. EDS de amostra em p6 de Al-15%TiC com MAE de 120min (a). Espectros
de Al, Ti, Zn, Mg e Cu (b).
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Fonte: Autor
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A analise por EDS mostra, na Figura 43 do compdsito de matriz metélica Al-
15%TIC processado no moinho de alta energia (SPEX) por 120 minutos, o0s
elementos que compdem esta liga de base quaternaria Al-Zn-Mg-Cu e parte do
reforco de TiC com apenas o titanio, visto a dificuldade de identificagdo de elemento

com baixo numero atdmico do carbono (Z=6) por baixa emissividade.

Figura 44. Ponto escolhido para EDS e Espectro da microanélise do p6 CMM
reforcado com TiC na fracdo em massa de 15% submetido a MAE de
processamento durante 1

20 minu_tos

, - <
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Fonte: Autor

A analise por EDS mostra, na Figura 44 do compdsito de matriz metélica Al-
15%TIC processado no moinho de alta energia (SPEX) por 120 minutos, uma
particula do refor¢co de TiC na forma dos elementos de sua constituicdo de titanio e
carbono, além dos elementos que compdem esta liga de base quaternaria Al-Zn-Mg-
Cu. Neste ponto de analise da amostra, o carbono apresenta dificuldade de
identificacdo, mesmo em quantidade atdmica equivalente no carbeto de titanio, por
ter baixo numero atdbmico (Z=6) e, por consequéncia, ter menores emissbes de
fluorescéncia de raios-X por ionizagdo, além da baixa eficiéncia em captar estes

raios gerados durante o experimento.
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4.2.2 Caracterizacao por Difragdo de Raio-X

Foi realizado o ensaio de difracdo de raios-X (DRX) no material da matriz e

no reforco antes do processamento no moinho de alta energia como referencia

inicial para os compdésitos de matriz metalica Al-%TiC.

Intensidade (u.a)

Figura 45. Difratograma do aluminio
—— Aluminio 7075
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Fonte: Autor

A Figura 45 mostra o difratograma do aluminio AA7075 coincide com o

elemento aluminio de ficha JCPDS 04-8787, conforme analise do software do

préprio difratbmetro usado e pelo método Hanawalt

Intensidade (u.a.)

Figura 46. Difratograma do carbeto de titanio
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Fonte: Autor
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Na Figura 46, € mostrado o difratograma do carbeto de titanio de ficha
JCPDS 32-1383 conforme analise do software do proprio difratdbmetro usado e pelo

método Hanawalt

Figura 47. Difratogramas comparando o AA7075, o refor¢co de TiC com os CMM

processado por 30 min com particulado 5%, 10% e 15% de carbeto de titanio.

AATO075
—TiC
] —— AAT7075 95% + TiC 03% - MAE 30min
—— AAT7075 90% + TiC 10% - MAE 30min
AAT075 85% + TIC 15% - MAE 30min

Intensidade (u.a.)

10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
26

Fonte: Autor

Na Figura 47 foi colocado sobre o mesmo eixo de abcissas 26 o material da
matriz (aluminio AA7075), o reforco (TiC) e os compositos de matriz metélica
processados com 30 minutos no moinho SPEX na sequéncia de 5, 10 e 15% do
reforco. Dessa forma, pode se observar que, apesar das mudancas na intensidade
dos picos, os compoésitos apresentaram os mesmos valores de angulo de difracdo
(20) da matriz em aluminio (AA7075) acrescidos aos do reforco do de carbeto de

titanio.
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Figura 48 — Difratogramas dos CMM com reforco de 5% processado por 30, 60 e
120 min.

—— AAT075 95% + TiC 5% - MAE 30min
AATQ75 95% + TiC 5% - MAE 60min
—— AAT075 95% + TiC 5% - MAE 120min

L N P
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20
Fonte: Autor

Na Figura 48 foi colocado sobre o mesmo eixo de abcissas 20 o0s
compositos de matriz metalica com reforco de 5% de TiC processados com 0s
tempos de 30, 60 e 120 minutos no moinho SPEX. Dessa forma, pode se observar
que, apesar das mudancas na intensidade dos picos, os compdsitos apresentam 0s
mesmos valores de angulo de difracdo (20) da matriz em aluminio (AA7075)

acrescidos aos do reforco do de carbeto de titanio.

Figura 49. Difratogramas dos CMM com refor¢co de 10% processado por 30, 60 e
120 min.
—— AAT075 90% + TiC 10% - MAE 30min

- AAT075 90% + TiC 10% - MAE 60min
——AAT7075 90% + TiC 10% - MAE 120min

Intensidade (u.a.)

L db

L ™1
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120

20
Fonte: Autor
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Na Figura 49 foi colocado sobre o mesmo eixo de abcissas 26 os
compositos de matriz metalica com reforco de 10% de TiC processados com 0sS
tempos de 30, 60 e 120 minutos no moinho SPEX. Assim, pode se observar que,
apesar das mudancas na intensidade dos picos os compdsitos apresentam 0s
mesmos valores de angulo de difracéo (20), demonstrando a presenca do aluminio

AAT7075 (matriz) e do carbeto de titanio (reforgo).

Figura 50. Difratogramas dos CMM com refor¢co de 15% processado por 30, 60 e
120 min.

—— AATQ75 85% + TiC 15% - MAE 30min
- AATO75 85% + TiC 15% - MAE 60min
——AAT075 85% + TiC 15% - MAE 120min
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20
Fonte: Autor

Intensidade (u.a.)

Na Figura 50 foi colocado sobre o mesmo eixo de abcissas 20 os
compositos de matriz metélica com reforco de 15% de TiC processados com 0S
tempos de 30, 60 e 120 minutos no moinho SPEX. Assim, observa-se que apesar
das mudancas na intensidade dos picos 0os compdsitos apresentam 0s mesmos
valores de angulo de difracéo (26), demonstrando a presenc¢a do aluminio AA7075

(matriz) e do carbeto de titanio (reforco).

4.3 Caracterizacdo e determinacdo das propriedades do material

sinterizado

Segue os resultados de caracterizacdo dos pos obtidos apds o processo de
moagem de alta energia por microscopia otica (MO); da analise da microestrutura

por microscopia eletrénica de varredura (MEV); da andlise qualitativa da composi¢ao
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quimica espectroscopia por energia dispersiva de raios X (EDS) e do ensaio de

dureza Vickers.

4.3.1 Caracterizacao da Microestrutura (MO)

Com o intuito de analisar e avaliar a influéncia que o tempo de moagem

produz sobre as pecas de amostra, empregou-se a técnica de microscopia optica.

Figura 51 — Evolucéo morfolégica do pé 7075 submetido a MAE de processamento
durante 0 min (a), 30 min (b), 60 min (c) e 120 min (d) e posterior sinterizagdo sem
ataque quimico.

Fonte: Autor

Na Figura 51 o aluminio AA7075 processado em moinho SPEX com os

tempos de 0, 30, 60 e 120 minutos, respectivamente. Observa-se a evolugdo de
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graos globulares até um grande refinamento da estrutura pelo processo de moagem
de alta energia. Identifica 0 a-Aluminio e nas regides de contorno de grdo pode
conter as fases MgZnz e Al2CuMg. Contudo nota-se a presenca de poros, conforme

circulado.

Figura 52. Evolug&o morfoldgica da amostra sinterizada CMM reforgado com TiC nas
fracbes em massa de 5% submetido a MAE de processamento durante 30 min (a),
60 min (b) e 120min (c) com ataque de solugéo aquosa de acido fluoridrico.

. 3 W

Fonte: Autor

A Figura 52 mostra os compositos de matriz metalica com 5% de reforco (Al-
5%TiC) submetidos aos tempos de moagem de alta energia com 30, 60 e 120
minutos, respectivamente. Nesta nota-se alguns poros como vaziosS escuros,
circulados com a cor laranja, e o reforco como as particulas cinza escuro com
contorno preto, circulados em azul. Observa-se também que com o aumento do
tempo de moagem (de a até c) o carbeto de titanio sai da superficie e concentra-se
nos contornos de graos e fica mais dificil identificar a sua integridade dimensional
(reduz o tamanho da particula).
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Figura 53 — Evolucdo morfolégica da amostra sinterizada CMM reforcado com TiC
nas fragcbes em massa de 10% submetido a MAE de processamento durante 30 min
a), 60 min (b) e 120min (c) com ataque de acido fluoridrico.

o T R A S s
A N e Y %

| Fonte: utor

A Figura 53 mostra os compdésitos de matriz metalica com 10% de reforco
(Al-10%TIiC) submetidos aos tempos de moagem de alta energia com 30, 60 e 120
minutos, respectivamente. Nesta, nota-se alguns poros como vazios escuros,
circulados com a cor laranja, e o reforco como as particulas cinza escuro com
contorno preto, circulados em azul. Observa-se também que com o aumento do
tempo moagem o carbeto de titdnio que esta na superficie da matriz, concentra-se
nos contornos de grdos e torna-se mais dificil a sua visibilidade (reduzindo o

tamanho da particula) mesmo com o aumento de concentragao.
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Figura 54 — Evolucédo morfologica da amostra sinterizada CMM reforcado com TiC
nas fragcbes em massa de 15% submetido a MAE de processamento durante 30 min
@), 60 min (b) e 120m|n ¢) com ataque de acido fluoridrico

Fonte: Autor

A Figura 53 mostra os compdsitos de matriz metalica de aluminio AA7075
com 15% de reforco (AlI-15%TiC) submetidos aos tempos de moagem de alta
energia com 30, 60 e 120 minutos, respectivamente. Nesta, percebe-se alguns poros
como vazios escuros, circulados com a cor laranja, e o reforco como as particulas
cinza escuro com contorno preto, circulados em azul. Observa-se também que com
o aumento do tempo da moagem de alta energia o carbeto de titAnio concentra-se
nos contornos de gréos e torna mais dificil a sua visibilidade, pois as lamelas do
contorno estao cada vez maiores, visto que estd na concentracdo maxima deste
trabalho.
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4.3.2 Caracterizacao por MEV e EDS das amostras sinterizadas

Continuando a andlise da influéncia que o tempo de moagem exerce sobre a
microestrutura. Usou-se as técnicas de microscopia eletrdnica de varredura (MEV)
junto com a de energia dispersiva (EDS) da liga de aluminio AA7075 e dos
compoésitos CMM Al-%TiC.

Figura 55. Evolugédo morfolégica superficial do pé CMM reforgado com TiC nas
fracbes em massa de 0% (a), 5% (b), 10% (c) e 15% (d) submetido a MAE de
processamento durante 30 minutos.

2016-10-10 A D83 x1.0k 100 um 2016-10-17 A D74 x1.0k 100um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

2016-10-10 A D74 x10k 100 um 2016-10-10 A D75 x1.0k 100um

DEMEC\ CTG DEMEC\CTG
Fonte: Autor

A Figura 55 mostra como as amostras processadas por moagem de alta

energia variando entre 0, 5, 10 e 15% de carbeto de titdnio. Pode-se ver o resultado
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apos a sinterizacado formando grdos alongados e o aumento da concentracdo das

particulas pequenas concentrado nos contornos de grdos com o aumento do reforco.

Figura 56. EDS de amostra sinterizada AA7075_30min, secao superficial area EDS
(a). espectros de Al, C, O, Mg e Zn (b).
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Fonte: Autor

Na Figura 56 observa-se resultado da analise superficial por EDS do aluminio
AA7075 submetido a 30 minutos de moagem no qual observa-se 0s seguintes

elementos nesta ordem: aluminio, carbono, oxigénio, magnésio e zinco.

Figura 57. EDS de amostra sinterizada CMM AI-15%TiC_30min, sec¢ao superficial
area EDS (a). espectros de Al, C, O, Fe, Ti, Mg e Zn (b).
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Na Figura 57 observa-se resultado da analise superficial por EDS do
compoésito metalico de matriz com aluminio AA7075 e reforco de TiC de 15%
submetido a 30 minutos de moagem no qual observa-se 0s seguintes elementos

nesta ordem: aluminio, carbono, oxigénio, ferro, titdnio, magnésio e zinco.

Figura 58. Evolugédo morfolégica do p6 CMM refor¢cado com TiC nas fra¢cdes em
massa de 0% (a), 5% (b), 10% (c) e 15% (d) submetido a MAE de processamento
durante 60 minutos.

2016-10-18 A D81 x1.0k 100um 2016-10-14 A D57 x1.0k 100um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

2016-10-10 A D98 x1.0k 100um 2016-10-14 A D43 x1.0k 100 um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG
Fonte: Autor

A Figura 58 mostra como as amostras processadas por moagem de alta
energia variando entre 0, 5, 10 e 15% de carbeto de titanio. Pode-se ver o resultado

apos a sinterizagdo, formando grdos menores com o aumento da concentracdo das
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particulas pequenas concentrado nos contornos de grdo devido ao aumento do

reforco e tempo de moagem.

Figura 59. EDS de amostra sinterizada CMM AI-5%TiC_60min, secdo superficial. (a)
Area EDS. (b) Espectro de Al, Fe, Ti, Mg, Cr e Zn
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Fonte: Autor

Na Figura 59 observa-se resultado da andlise superficial por EDS do
compoésito metalico de matriz com aluminio AA7075 e reforco de TiC de 5%
submetido a 60 minutos de moagem, no qual observa-se 0s seguintes elementos

nesta ordem: aluminio, ferro, titdnio, magnésio, cromo e zinco.

Figura 60. EDS de amostra sinterizada CMM Al-15%TiC_60min, se¢do superficial.
(a) area EDS. (b) espectro de Al, C, Ti, Zn e Mg.
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Fonte: Autor
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Na Figura 60 observa-se o resultado da andlise superficial por EDS do
compoésito metalico de matriz com aluminio AA7075 e reforco de TiC de 15%
submetido a 60 minutos de moagem no qual observa-se 0s seguintes elementos

nesta ordem: aluminio, carbono, titanio, zinco e magnésio.

Figura 61. Evolugdo morfolégica do p6 CMM refor¢cado com TiC nas fragcdes em
massa de 0% (a), 5% (b), 10% (c) e 15% (d) submetido & MAE de processamento
durante 120 minutos.

2016-10-10 A D38 x1.0k 100um A D105x1.0k 100um

2016-10-10 A D86 x1.0k 100um 2016-10-14 A D64 x1.0k 100um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

Fonte: Autor

A Figura 61 mostra como as amostras processadas por moagem de alta
energia variando entre 0, 5, 10 e 15% de carbeto de titanio. Pode-se ver o resultado
apos a sinterizacao formando grdos menores com o aumento da concentracdo das
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particulas pequenas concentrado nos contornos de gréaos pelo o aumento do refor¢o

e tempo de moagem.

Figura 62. EDS de amostra sinterizada CMM Al-5%TiC_120min, se¢ao superficial.
(A) Area EDS. (B) Percentual de Al, O, Mg, Zn e Ti.
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Fonte: Autor

Na Figura 62 observa-se o0 resultado da andlise superficial por EDS do
composito metalico de matriz com aluminio AA7075 e reforco de TiC de 5%
submetido a 120 minutos de moagem no qual nota-se 0s seguintes elementos nesta

ordem: aluminio, oxigénio, magnésio, zinco e titanio,.

Figura 63. EDS de amostra sinterizada CMM Al-15%TiC_120min, se¢&o superficial.
(a) area EDS analisada. (b) espectros de Al, C, Fe, Ti, Cr, Zn e Mg.
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Fonte: Autor
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Na Figura 63 observa-se o resultado da andlise superficial por EDS do
compoésito metalico de matriz com aluminio AA7075 e reforco de TiC de 15%
submetido a 120 minutos de moagem, no qual encontra-se 0s seguintes elementos
nesta ordem: aluminio, carbono, ferro, titanio, cromo, zinco e magnésio.

A presenca de ferro e cromo na analise por EDS do compdsito pode
demonstrar contaminacéo pela midia (esferas e jarra) feitas de aco inoxidavel 304L.
Esta aparicdo sO ocorreu nas amostras sinterizadas, e ndo nos pos, por estes
contaminantes ficarem em posigéo fixa bem definida concentrando-se nos contornos
de graos.

Na analise de microscopia eletrénica de varredura (MEV) dos compdsitos
sinterizados se identifica 0 aumento da quantidade de contornos de gréos e
imperfeicdes que resultam em maior aumento da resisténcia mecanica pelo aumento

de embarreiramentos das discordancias do compasito.
4.3.4 Densidade aparente

A densidade aparente é utilizada para medir a relagdo de massa aparente
pelo volume deslocado de liquido, ou seja, considerando os gréos utilizados na
formacdo da amostra da metalurgia do poé e os vazios entre eles. A densidade
aparente foi obtida com a massa aparente por uma balanca analitica e o volume

pelo volume deslocado de liquido, sendo usado o método de Arguimedes.

Figura 64. Evolucéo da densidade nas amostra sinterizada CMM refor¢cado com TiC
fracdo em massa de 0, 5, 10 e 15% submetido a moagem de processamento
durante 30 min, 60 min e 120 min.

95.0% - 95%

94.0%
93.0%
TiC
m5%

92.0%

91.0%
m10%
90.0%
15%
89.0%

88.0%

30 60 120
Tempo de MAE — SPEX (min)
Fonte: Autor
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Todas as amostras apresentaram densidade em torno de 89% a 95% da
densidade tedrica de cada amostra, proporcional a massa do aluminio AA7075 (2,81
g/cm?3) e do carbeto de titanio (4,95g/cm3) utilizado em sua composi¢do do compdsito
de matriz metélica, como na Figura 64. Mesmo com todas as amostras sinterizadas,
os valores de densidade obtidos n&o ultrapassaram 94,6%.

O compaosito de matriz metalico com reforco de particula de TiC (Al-5%TiC)
processado MAE-SPEX por 120 minutos obteve o melhor resultado da densidade,
com 94,6% da densidade tedérica. Como o mecanismo de sinterizacdo de poés
metalicos é chamado de empescocamento a partir dos pontos de contatos entre as
particulas mais proximas, pelo mecanismo da difuséo a partir dos pontos de contato
entre as particulas aumentando a difusdo de forma mais eficiente, ocasionando uma
maior densidade.

Assim, a porosidade é, provavelmente, devido a dois possiveis fatores como:
a compressao uniaxial do compdésito e a alumina (Al203) na superficie das particulas

da matriz.
4.3.5 Microdureza

Os ensaios de dureza Vickers (HV) foram executados a fim de avaliar o
efeito dos reforcos de carbeto de Titanio (TiC) na liga de aluminio AA7075 e da
moagem de alta energia no sentido de incorporar as particulas do reforco.

Durante o ensaio de dureza foi realizado 4 endentacbes em cada superficie
de todas as amostra e os resultados foram analisados como base nos critérios de
Chauvenet, Dixon e Grubbs pelo software Analysis 1.0 e todos 0s pontos mostraram
representatividade estatistica (nenhum deles sdo outliners) (Oliveira, 2008).

A incerteza herdada consiste da influencia que o equipamento tem sobre a
leitura da medic&o sendo retirados do certificado de calibragdo os seguintes valores:
incerteza expandida (Ugs) de 3 e fator de abrangéncia (k) de 2.

A incerteza estatistica ha média dos valores tem como fonte padronizada o
desvio padrao dos valores de dureza Vickers nas endentagdes S(X) como do tipo A

com a seguinte formula:

S(Xmed) = /@ (1)
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Na equacdo 1, o desvio padrao experimental S(Xmed) é determinado utiliza-
se a raiz quadrada da relacdo entre a variancia experimental S?(Xi) e o nimero de
medicgOes realizadas.

A outra parte da incerteza, tipo B, foi determinada usando os valores do

durédmetro que tem como resolucao de 0,1 HV aplicando na férmula:
-4
u=2 2)

Na equacao 2, a incerteza do tipo B (u) é determinada pela relacdo entre o
estimulo causador do desvio (q) e o divisor para distribuicio de probabilidade
associada ao desvio (w). Para o experimento foi considerada a como uma
distribuicao retangular com seu divisor de 1,7321.

De posse dos trés fatores de incerteza calcula-se a incerteza combinada
pela raiz quadrada dos quadrados das incertezas herdadas, tipo A e tipo B. em
seguida determina-se o fator de abrangéncia usando colocando o0s graus de
liberdade das medi¢cbes na curva de distribuicdo t-student. Para determinacdo dos

graus de liberdade usou-se a férmula:

u4
V= (3)

vl v2 v3

Na equacdo 3 pode ser simplificada pois os graus de liberdade das
incertezas vi e vz tendem a infinito e suas fragdes tendem a zero. Desta forma o
grau de liberdade torna-se o resultado do produto do grau de liberdade da incerteza
tipo A vezes a incerteza combinada elevada a quarta poténcia dividido pela incerteza
tipo A elevada a quarta poténcia.

Com isto obtém-se os resultados das edi¢cdes dos experimentos através da
meédia aritmética dos seus valores com a variagao da incerteza em quantidade maior
e menor (para mais e para menos) igual a incerteza expandida que € o produto da

incerteza combinada pelo fator de abrangéncia.
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Figura 65. Comparativo da evolucdo de microdureza em dureza Vickers (HV)
nas amostras sinterizadas CMM reforcado com TiC fragcbes em massa de 0, 5, 10 e
15% submetido & MAE de processamento durante 30 min, 60 min e 120min na face

superficial (a) e na face transversal (b).
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Fonte: Autor

Na Figura 65, vemos a influéncia nos valores do ensaio de dureza Vickers
(HV) no compdésito de matriz metalica com aluminio AA7075 em relacdo a adicédo de

reforgco particulado de carbeto de titdnio, nas fragcbes massicas de 0%, 5%, 10% e
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15%; bem como a moagem de alta energia com moinho do tipo SPEX nos tempos

de processamento de 30, 60 e 120 minutos.

Figura 66. Evolucdo microdureza em dureza Vickers (HV) da amostra sinterizada de
aluminio AA7075 submetido a MAE de processamento durante 30 min, 60 min e
120min na face superficial (a) e transversal (b).
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Fonte: Autor

120 min

Média + Incerteza

Ao observarmos a dureza Vickers superficial e transversal do aluminio

AA7075 submetido a moagem de alta energia tipo SPEX, como na Figura 66.

Podemos ver a influencia da moagem de alto rendimento das amostras realizadas
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sobre a dureza com incerteza variando de 3,1 a 22,5 HV e fator de abrangéncia de

3,31 de forma isotropica.

Figura 67. Evolugdo da microdureza em dureza Vickers (HV) da amostra sinterizada
CMM reforcado com TiC fracdo em massa de 5% submetido a MAE de
processamento durante 30 min, 60 min e 120min na face superficial (a) e na
transversal (b).
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Fonte: Autor

Ao observarmos a dureza Vickers superficial e transversal do compdsito de
matriz metalica com aluminio AA7075 e reforco com 5% de fracdo massica do

carbeto de titanio (Al-5%TiC) submetido a moagem de alta energia SPEX, como na
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Figura 67. Podemos ver a influencia da moagem de alto rendimento das amostras
realizadas sobre a dureza com incerteza variando de 6,0 a 24,7 HV e fator de
abrangéncia de 3,31 de forma isotropica.

Figura 68. Evolugdo da microdureza em dureza Vickers (HV) da amostra
sinterizada CMM reforcado com TiC fragcdo em massa de 10% submetido a MAE de
processamento durante 30 min, 60 min e 120min na face superficial (a) e na
transversal (b).
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Fonte: Autor

Ao observarmos a dureza Vickers superficial e transversal do compdsito de
matriz metalica com aluminio AA7075 e reforco com 10% de fragdo massica do
carbeto de titanio (Al-10%TiC) submetido a moagem de alta energia tipo SPEX,
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como na Figura 68. Podemos ver a influencia da moagem de alto rendimento das
amostras realizadas sobre a dureza com incerteza variando de 7,7 a 30,5 HV e fator

de abrangéncia de 3,31 de forma isotropica.

Figura 69. Evolucdo da microdureza em dureza Vickers (HV) da amostra
sinterizada CMM reforcado com TiC fragdo em massa de 15% submetido & MAE de
processamento durante 30 min, 60 min e 120min na face superficial (a) e na
transversal (b).
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Fonte: Autor

Ao observarmos a dureza Vickers superficial e transversal do compdsito de

matriz metalica com aluminio AA7075 e reforco com 15% de fragdo massica do
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carbeto de titanio (Al-15%TiC) submetido a moagem de alta energia tipo SPEX,
como na Figura 69. Podemos ver a influencia da moagem de alto rendimento das
amostras realizadas sobre a dureza com incerteza variando de 5,5 a 26,6 HV e fator
de abrangéncia de 3,31 de forma isotropica.
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5 CONCLUSAO

Neste trabalho foi fabricado o compdésito de matriz metalica (Al-%TiC) de
aluminio AA7075 com adicao de reforco de carbeto de titanio (TiC) pelo método da
metalurgia do p6 usando um moinho de alta energia do tipo SPEX, sendo avaliadas
e caracterizadas todas as etapas de processamento; desde a pesagem dos
componentes, da mistura em molho de alta energia, da compactacédo uniaxial e da
sinterizagdo das amostras dos CMM. Diante dos resultados obtidos e discutidos, €
possivel relacionar as seguintes conclusdes:

Na analise de microscopia eletrbnica de varredura (MEV) dos pés
apresentou mudanca morfolégica de escamas grandes para pequenas, com muitas
particulas pequenas de aluminio e carbeto de titdnio; demonstrando a influéncia do
processo de moagem de alta energia na deformacéo plastica através de soldagem a
frio, fratura e ressolda das particulas dos pés e junto com a adi¢cdo do refor¢co de
TiC, tornado mais homogéneo os compdsitos de maior massa de reforco e maior
duracdo da moagem de alta energia. Sendo visivel o resultado desta distribuicao
pelos ensaios de MO e MEV das amostras sinterizadas.

A andlise de espectroscopia de raios-X por dispersédo de energia (EDS) dos
pés mostrou os componentes da liga de aluminio AA7075; aluminio, zinco, magnésio
e cobre; acrescido com o titanio, demonstrando a presenca do reforco, mesmo néo
aparecendo o carbono na proporcéao do titanio por dificuldade do método ao analisar
de baixo numero atémico.

Na analise de difracdo de rios-X dos pos de formacdo do compdsito com
picos do aluminio da matriz e do carbeto de titnio do reforco sem evidenciar
contaminacao.

A densidade aparente das pecas compactadas e sinterizadas respondeu
bem ao processo de moagem de alta energia (como esperado), mas nao teve a
mesma resposta quanto a quantidade de reforco aplicado no compdsito. Esta
caracteristica apresentou valores em torno de 89% a 94,6%.

Por fim a dureza superficial mostrou aumento significativo em funcéo da
moagem de alta energia em moinho tipo SPEX e pelo aumento da quantidade de
reforco colocado: dureza na face superficial de 172,3 + 26,6 HV e dureza transversal
de 173,0 + 10,4 HV.
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6 TRABALHOS FUTUROS

Baseado na experiéncia adquirida ao longo deste trabalho sdo propostos

caminhos para a obtencdo dos compdsitos de Al-TiC das suas propriedades para a

posterior fabricacdo de ferramentas:

Misturar e moer através de moinho de alta energia o compdsito Al-TiC
com atmosfera controlada e analisar as propriedades;

Sinterizar o composito Al-TiC em forno com atmosfera controlada e
analisar as propriedades dos sinterizados neste forno;

Realizar sinterizacbes em diferentes temperaturas e analisar o
comportamento dos compositos de Al-TiC, verificando a influéncia do
patamar e atmosfera de sinterizacdo na densidade e porosidade das
pecas;

Analisar por DRX do compdsito apds a sinterizacdo com intuito de
identificar a presenca de fases endurecedoras da matriz;

Determinar percentual maximo de refor¢co para melhorar propriedade de
dureza e determinar a curva de relacéo;

Estudar diferentes ligas de aluminio na matriz metélica do sistema Al-TiC
e observar o comportamento destas interagbes para tempos diferentes

de moagem.
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