[~
e
e

VIRTUS IMPAVIDA
v v v

UNIVERSIDADE FEDRAL DE PERNAMBUCO
CENTRO DE TECNOLOGIA E GEOCIENCIAS
DEPARTAMENTO DE ENGENHARIA MECANICA
PROGRAMA DE POS GRADUACAO EM ENGENHARIA MECANICA

DIOGO MONTEIRO DO NASCIMENTO

PROCESSAMENTO E CARACTERIZACAO DE COMPOSITOS DE MATRIZ
METALICA DA LIGA DE ALUMINIO AA6061 COM REFORCO PARTICULADO
CERAMICO ATRAVES DA TECNICA DE MOAGEM DE ALTA ENERGIA E
EXTRUSAO A QUENTE

Recife
2020



DIOGO MONTEIRO DO NASCIMENTO

PROCESSAMENTO E CARACTERIZAGCAO DE COMPOSITOS DE MATRIZ
METALICA DA LIGA DE ALUMINIO AA6061 COM REFORCO PARTICULADO
CERAMICO ATRAVES DA TECNICA DE MOAGEM DE ALTA ENERGIA E
EXTRUSAO A QUENTE

Dissertacdo apresentada ao Programa de Pds-
Graduacdo em Engenharia Mecéanica da
Universidade Federal de Pernambuco, como
requisito basico para a obtencdo do grau de
Mestre em Engenharia Mecénica.

Area de concentracdo: Engenharia de
Materiais e Fabricacdo

Orientador: Prof. Dr. Oscar Olimpio de Araujo Filho

Recife
2020



Catalogacgéo na fonte
Bibliotecario Gabriel Luz, CRB-4 / 2222

N244p Nascimento, Diogo Monteiro do.

Processamento e caracterizacdo de compositos de matriz metélica da liga
de aluminio AA6061 com reforco particulado ceramico através da técnica de
moagem de alta energia e extrusdo a quente / Diogo Monteiro do Nascimento —
Recife, 2020.

144 f.: figs., tabs., abrev. e siglas.

Orientador: Prof. Dr. Oscar Olimpio de Araujo Filho.

Dissertagdo (Mestrado) — Universidade Federal de Pernambuco. CTG.
Programa de P6s-Graduacdo em Engenharia Mecanica, 2020.

Inclui referéncias.

1. Engenharia Mecénica. 2. Materiais compositos. 3. Liga de aluminio
AA6061. 4. Reforco particulado. 5. Metalurgia do p6. 6. Extrusdo a quente. I.
Aradjo Filho, Oscar Olimpio de (Orientador). 1. Titulo.

UFPE

621 CDD (22. ed.) BCTG / 2020-183




DIOGO MONTEIRO DO NASCIMENTO

PROCESSAMENTO E CARACTERIZACAO DE COMPOSITOS DE MATRIZ
METALICA DA LIGA DE ALUMINIO AA6061 COM REFORCO PARTICULADO
CERAMICO ATRAVES DA TECNICA DE MOAGEM DE ALTA ENERGIA E
EXTRUSAO A QUENTE

Dissertacdo apresentada ao Programa de Pos-
Graduagdo em Engenharia Mecénica da
Universidade Federal de Pernambuco, como
requisito basico para a obtencdo do grau de
Mestre em Engenharia Mecanica.

Aprovada em: 19/02/2020

BANCA EXAMINADORA

Prof. Dr. Oscar Olimpio de Araujo Filho (Orientador)

Universidade Federal de Pernambuco

Prof. Dr. Ricardo Arthur Sanguinetti Ferreira (Examinador Interno)

Universidade Federal de Pernambuco

Prof?. Dr. Magda Rosangela Santos Vieira (Examinadora Externa)
Universidade Federal de Pernambuco



AGRADECIMENTOS

Primeiramente agradeco a Deus por ter me dado saude, conhecimento e discernimento
para concluir esta etapa da minha vida.

A minha familia, meu pai Dimas Monteiro dos Santos, minha mée Maria do Socorro do
Nascimento e meu irmd&o Dyvson Monteiro do Nascimento, que em todo momento
demonstraram carinho, amor e suporte para a continuidade e conclusdo do mestrado.

A Universidade Federal de Pernambuco (UFPE), ao Departamento de Engenharia
Mecénica (DEMEC), ao Programa de Pds-Graduagdo em Engenharia Mecénica (PPGEM) e ao
Instituto Nacional de Uniéo e Revestimento de Materiais (INTM) que foram uma segunda casa
neste mestrado e que sempre fardo parte da minha historia.

Ao meu orientador Prof. Dr. Oscar Olimpio de Aradjo Filho, que me aceitou como
orientando e me proporcionou todas as condicGes favoraveis para realizacdo deste trabalho.

A CAPES, ao CNPq e a FACEPE pela ajuda financeiro em forma da bolsa de estudos.

A Everthon Rodrigues de Araljo, que me passou seus conhecimentos acerca dos
processos e procedimentos.

Aos meus amigos, que durante o periodo do mestrado viraram verdadeiros irmaos e que
compartilharam todos os momentos desta fase comigo. Principalmente Moisés Junior e Endreo
Baracho, meus parceiros e irmaos de laboratorio.

A toda equipe de técnicos do Laboratdrio de Preparacdo Metalografica e Microscopia
(DEMEC — UFPE) Janaina Cirino e Ivaldo Franca, pelos momentos de convivéncia e pelo apoio
e ajuda na realizacdo das tarefas e experimentos deste trabalho.

E a todas as outras pessoas que diretamente ou indiretamente contribuiram para

realizacdo e finalizacdo deste trabalho.



RESUMO

Materiais compdsitos com matriz metalica foram produzidas com aluminio AA6061,
reforgada com particulado ceramico de: Al,O3, SiC, AIN e SizN4, empregando-se a Metalurgia
do P6 (MP). As ligas da familia 6xxx, como a 6061, sdo muito utilizadas em aplicacGes
estruturais com grande potencial de aplica¢do na inddstria automotiva e em perfis estruturais.
Assim estas ligas podem ser reforcadas para que suas propriedades mecanicas, como dureza,
possam ser melhoradas. Assim a liga AA6061 foi reforcada com trés diferentes porcentagens
de cada reforco: 10%, 15% e 20% em massa. Os pos foram pesados, submetidos a moagem de
alta energia (MAE) em um moinho vibratério do tipo SPEX, no tempo de 120 minutos. Em
seguida, os pos foram compactados uniaxialmente a frio numa prensa hidraulica e extrudados
a quente, numa matriz aquecida por resisténcia elétrica. A caracterizacdo dos pos ocorreu por
meio de microscopia eletronica de varredura (MEV), difragcéo de raio-X (DRX) e difracédo a
laser, enquanto a caracterizacdo das amostras extrudadas se utilizou de microscopia 6tica (MO),
MEV e microdureza Vickers (HV). A caracterizacdo dos p6s mostrou que a adicéo de reforco
a matriz contribuiu para obtencdo de um menor tamanho de particula. Enquanto as amostras
extrudadas apresentaram uma microdureza mais elevada que a da liga AA6061 sem reforco.
Além disso, foi observado que o tempo de moagem e a adi¢do de reforgo a matriz contribuem

para um aumento na microdureza dos compasitos.

Palavras-chave: Materiais compositos. Liga de aluminio AA6061. Reforco particulado.

Metalurgia do pé. Extruséo a quente.



ABSTRACT

Metal matrix composites were produced with aluminum AA6061, reinforced with
ceramic particulate of: Al20s, SiC, AIN e SisNas, using Powder Metallurgy (PM). The 6xxx
alloys, such as the 6061, are widely used in structural applications with great potencial for the
automotive industry and structural profiles. Thus these alloys can be reinforced so that their
mechanical properties, such as hardness, can be improved. So the AA6061 alloy was reinforced
with three diferente percentages for each reinforcement: 10%, 15% e 20% by mass. The
powders where weighted, subjected to high energy milling (HEBM) in a SPEX type vibratory
mill, 120 minutes of milling time. Thereafter, a cold uniaxial compactation was made in a
hydraulic press and then hot extruded in an eletrical resistance heated die. The powders were
subjected to characterization using scanning electron microscopy (SEM), energy dispersive
spectroscopy X-ray (EDS), X-ray diffraction (XRD) and laser diffraction, while the extruded
samples were subjecte to caracterization by optical microscopy (OM), SEM and Vickers
microhardness (HV) test. The characterization of the powders showned that the addition of
reinforcement to the matriz contributed to obtain a smaller particle size. As for the extruded
samples, they presented a higher microhardness than that of the AA6061 alloy without
reinforcement. In addition, it was observed that the grinding time and the addition of

reinforcement to the matrix contribute to an increase in the microhardness of the composite.

Keywords: Composite materials. AA6061 aluminum alloy. Particulate reinforcement. Powder

metallurgy. Characterization.
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1 INTRODUCAO

Devido aos avancos tecnolégicos no ramo industrial e na ciéncia dos materiais, 0s
materiais compositos vem sendo cada vez mais utilizados em diversas atividades (construcéo
civil, industria aerondutica, industria automotiva, entre outros). O foco neste tipo de material é
grande, pois 0s compositos podem ser fabricados com propriedades especificas e ndo usuais.
Embora seja um material ja utilizado pelo homem h& muitos anos, os compdsitos foram
reconhecidos como uma classe distinta de materiais na segunda metade do século XX
(CALLISTER e RETHWISCH, 2012).

Devido sua composicdo apresentar mais de um tipo de material, um dos quais em
dispersdo, os compaositos também podem ser fabricados por técnicas ndo convencionais. No
inicio do século XX a metalurgia do p6 (MP) moderna era entdo usada para fabricacdo de
carbetos de tungsténio (usado no filamento das lampadas incandescentes). Contudo, durante a
Segunda Guerra Mundial houve um aumento na demanda de técnicas para fabricacdo de
materiais compositos e apos esse periodo a MP foi se desenvolvendo para um processo, que
hoje, alia precisao, rapidez e economia (UPADHYAYA, 2002). Neste aspecto, a MP passou a
ser mais utilizada para fabricar materiais que sdo muito dificeis ou quase inviaveis de se
produzir pelas técnicas convencionais de conformacdo, fundicdo e usinagem, incluindo os
compdsitos (CALLISTER e RETHWISCH, 2012).

Dentre 0s metais usados como matriz na composic¢ao dos compoésitos de matriz metalica
(CMM) as ligas de aluminio sdo bastante utilizadas, ficando atrds apenas do ferro. O grande
interesse pelas ligas de aluminio € na indUstria devido as suas propriedades, como: baixo peso
especifico, baixa densidade, ductilidade, boa condutividade térmica e elétrica, resisténcia a
corrosdo (KUMAR e KUMARASWAMIDHAS, 2018).

Na formacdo de compositos de matriz de aluminio (CMA) destaca-se a liga AA6061,
uma vez que apresenta alta resisténcia e dureza, sendo aplicada em elementos estruturais e
tambem na inddstria automotiva (BARBOSA, 2014).

Normalmente os CMMs sdo reforcados com uma fase ceramica com o objetivo de
melhorar as propriedades mecanicas (dureza, resisténcia a corrosdo, resisténcia a abrasao) dos
materiais das matrizes, dentre elas: o 6xido de aluminio ou alumina (Al20z3), carbeto de silicio
(SiC), nitreto de aluminio (AIN) e nitreto de silicio (SiaNa4).

A alumina € bastante utilizada por ser um material obtido no processo de producao do

aluminio. O custo/beneficio deste material é atrativo, aliado as boas propriedades como dureza,
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resisténcia a abrasdo e inércia quimica (CAMPOS, 2016). O carboneto de silicio torna-se
atrativo devido a sua alta dureza, condutividade térmica, estabilidade quimica e propriedades
semicondutoras (SILVA et al., 2014).

Segundo Kumar e Kumaraswamidhas (2018) o nitreto de aluminio é indicado como
reforco em ligas de aluminio devido ao seu bom coeficiente de expansdo térmica, boa
estabilidade térmica, elevada resisténcia e boa dispersdo na matriz de aluminio. Segundo
Baldacim (2000) o nitreto de silicio é empregado como reforco devido ao baixo coeficiente de
expansdo térmica, dureza, resisténcia mecanica e boa resisténcia a corrosdo em altas
temperaturas, sendo bem empregado na industria aeroespacial.

Tendo em vista que a liga de aluminio 6061 é usada como elemento estrutural e a
insercdo de particulados ceramicos em sua composicdo pode aumentar sua dureza. Foram
fabricados compositos de matriz metalica de aluminio AA6061 reforcados com particulado
ceramico, podendo ser aplicados na inddstria civil como perfis extrudados e elementos
estruturais de maior resisténcia, como aplicagdo em chassis de automoveis.

Diante do exposto, o presente trabalho busca desenvolver e fabricar CMAs da liga
AA6061 reforcados com diferentes particulados ceramicos (Al203, SiC, AIN e SizNa), visando
analisar os efeitos das varidveis de processo de MP, nas propriedades dos compésitos obtidos.
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2 OBJETIVOS

Neste capitulo estdo apresentados os objetivos da pesquisa.

2.1 OBJETIVO GERAL

Avaliar o efeito da adi¢édo de reforcos de alumina (Al>Oz), carboneto de silicio (SiC),

nitreto de aluminio (AIN) e nitreto de silicio (SisN4) nas propriedades de compositos de matriz

metalica de aluminio AA6061, fabricados através da técnica de moagem de alta energia e

extrusdo a quente.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

a)

b)

f)

9)

Caracterizar os p6s do composito, avaliando os efeitos da moagem de alta energia e da
adicdo de reforco na composicéo e distribuicdo de tamanho de particulas;

Validar a eficacia das técnicas de metalurgia do p6 na fabricacdo de compasitos, com base
na densificacdo das amostras obtidas;

Verificar a morfologia dos p6s apdés moagem utilizando a microscopia eletronica de
varredura;

Validar a composicdo e verificar as fases formadas durante a moagem com o0 uso da
Difracdo de Raio-X;

Analisar o tamanho médio de particulas e a distribuicdo do tamanho médio de particulas
utilizando o ensaio de difragéo a laser;

Analisar a microestrutura das amostras extrudadas utilizando a microscopia Otica e
eletronica de varredura;

Avaliar o efeito do percentual de reforgco, em todas as suas concentracfes propostas (10%,

15% e 20%), na microestrutura e na microdureza das amostras extrudadas.
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3 FUNDAMENTACAO TEORICA

Neste capitulo serdo apresentados os conceitos fundamentais usados na formulacao da

metodologia e que serviram como base para a interpretacdo e discussao dos resultados.

3.1 MATERIAIS COMPOSITOS

Com o advento da tecnologia foram sendo criados novos maquinarios cada vez mais
eficientes e de maior poténcia. Contudo, para que estas maquinas pudessem ser construidas foi
necessario investir na pesquisa de materiais que fossem compativeis com as exigéncias do
mercado, como por exemplo, baixo peso especifico e alta resisténcia.

Para isso, 0s engenheiros e pesquisadores comecaram a misturar diferentes materiais e
verificaram que o material resultante possuia propriedades diferentes dos materiais de origem.
Tais propriedades eram uma combinagéo direta das propriedades dos materiais iniciais, por
exemplo: Rao e Rao (2018) fabricaram um compdsito de matriz metdlica (CMM) da liga
AA6061 reforgado com TiB>, na qual observaram que a adi¢do do reforgo cerdmico aumentava
a resisténcia a abraséo da liga de aluminio.

Assim, um compdsito € um material multifasico feito de maneira artificial e que
combina as propriedades de dois ou mais materiais. Sendo que esses materiais S&o
guimicamente diferentes, ou seja, um material composito pode ser feito da mistura de: um metal
com outro metal (sistema ductil-dactil), um metal com uma ceramica ou matriz polimérica e
com reforco em forma de fibras frageis (sistema ductil-fragil), uma cerdmica com outra
ceramica (sistema frégil-fragil) (JIA et al., 2018).

De uma forma geral, muitos dos materiais compaositos sao constituidos de duas fases:
uma denominada matriz (continua e envolve a outra fase) e outra fase chamada de fase dispersa
ou reforco (CALLISTER e RETHWISCH, 2012). As propriedades finais dependem das
propriedades dos materiais de origem, das quantidades misturadas e da morfologia do refor¢o
(SURYANARAYANA, 2011).

Uma vez que os materiais compositos sdo formados basicamente de matriz e de refor¢o
é possivel classifica-los de duas formas: quanto ao tipo de matriz ou quanto a morfologia do
reforgo.

Quanto ao tipo de matriz, podem ser classificados como: compositos de matriz metalica,
compositos de matriz polimérica ou compdsitos de matriz ceramica. Quanto a morfologia do

reforco, podem ser classificados como: compdsitos reforcados com particulas, compositos
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reforcados com fibras curtas ou compésitos reforcados com fibras continuas
(SURYANARAYANA, 2011).

Os reforgos particulados causam um aumento nas propriedades em todas direcdes,
devido a sua dispersdo por toda a matriz. Os reforgos de fibras causam melhorias uniaxiais, ou
seja, 0 material terd uma resisténcia melhorada a esforgos que estejam alinhados com a direcao
das fibras, por isso é comum encontrar fibras sendo aplicadas em forma de malhas, para
aumentar as propriedades em direcOes diversas. Os compositos estruturais sao constituidos
normalmente tanto por materiais homogéneos quanto por outros tipos de compositos e suas
propriedades dependem ndo somente das propriedades dos materiais constituintes, mas também
do projeto geométrico dos varios elementos estruturais (CALLISTER e RETHWISCH, 2012).

3.1.1 Compositos de matriz metalica (CMM)

Assim como 0 nome sugere, sdo compositos onde o material usado como matriz, sdo
materiais metalicos ducteis, nas quais sdo incorporados reforcos a matriz com o objetivo de se
melhorar as propriedades mecanicas do material. Por exemplo, adicionar um reforgo ceramico
a uma liga de aluminio para melhorar dureza, tensdo limite de escoamento e resisténcia a
abrasdo. Seu reforco pode ser do tipo: particulado, fibras ou whiskers (fibras descontinuas)
(SURYANARAYANA, 2011).

Os CMMs consistem de materiais amplamente usados na industria automobilistica e
aeroespacial, pois podem ser usadas em operacdes a altas temperaturas, possuem baixo peso
especifico, alta rigidez, boa resisténcia mecanica e boa resisténcia ao desgaste.

Os materiais mais utilizados como matriz sdo as ligas de cobre, aluminio, niquel e ligas
a base de ferro, reforcados com material ceramico (JIA et al., 2018). Kohler et al. (2015)
verificaram que ao adicionar um refor¢o particulado de alumina numa matriz de aluminio
observa-se um aumento na dureza do material. Kumar et al. (2018) e Annigeri e Kumar (2019)
estudaram a influéncia do reforgo particulado cerdmico nas propriedades mecénicas da liga
AA6061, observaram que a adicdo do reforco aumentava a tensdo de escoamento, a dureza e a
resisténcia a abrasdo do material. A adicao de reforco descontinuo as ligas de aluminio também
causa a melhoria de suas propriedades mecanicas. Pakseresht et al. (2019) usaram whiskers de
alumina como refor¢o de revestimentos. A adi¢cdo dos whiskers a camada do revestimento

melhorou as propriedades tribolégicas do revestimento, promovendo menor taxa de desgaste.
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3.1.2 Compositos de matriz polimérica (CMP)

S&0 0s compositos, cuja matriz € uma resina polimérica que serve como aglomerante
para suportar as fibras (reforco). S&o amplamente utilizadas em trabalhos a temperatura
ambiente e séo de facil fabricagdo e baixo custo (CALLISTER e RETHWISCH, 2012).

A matriz serve principalmente para conferir ductilidade ao material e para proteger as
fibras do meio externo. E através da matriz que as tensbes s&o distribuidas para as fibras e
também é por meio dela que as fibras se unem. A forca suportada pela matriz € funcdo da
quantidade de fibras existente no compdsito: para uma menor quantidade de fibras a matriz
suportard menores taxas de tensfes de compressdo, ja quando ha uma maior quantidade de
fibras a matriz suporta maiores tensdes de compressdo, uma vez que a sec¢do transversal da
matriz diminui (FANCEY, 2016).

Fancey (2016) verificou que aumentando a quantidade de fibras num composito de
matriz polimérica ocorre 0 aumento de suas propriedades mecanicas (limite de resisténcia a
tracdo, mddulo de elasticidade) e ainda verificou que o tempo de vida de CMP ¢é funcédo da
temperatura a qual est4 submetido. A temperatura ambiente (~20-25°C) pode chegar a um

tempo de vida de 20000 anos.

3.1.3 Compositos de matriz ceramica (CMC)

Estes materiais sdo importantes para a industria devido as caracteristicas refratarias e
isolantes das cerdmicas e de sua resisténcia a abrasdo e a corrosdo. Contudo, faz-se necessaria
a insercdo de reforcos para conferir um caréater ductil ao material, uma vez que as ceramicas sdo
frageis. Um material ceramico tem elevada resisténcia a compressao, logo, faz-se necessario a
insercdo de um material que resista bem a tracdo para assim suportar esforcos de tracao (SILVA
etal., 2014).

Os campos de maior utilizacdo dos CMCs sdo: industria aeroespacial, automobilistica e
edlica, assim como, em ferramentas de cortes para usinagem e em alguns componentes elétricos
(BALDACIM, 2000).

Da Silva et al. (2014) estudou a aplicacdo de revestimento misto na blindagem de
veiculos e aeronaves. Campos (2016) desenvolveu um composto de alumina e zirconia
estabilizada com céria na producdo de cerdmicas para revestimentos de maquinas industriais
que suportasse severas solicitagdes térmicas e mecanicas. Baldacim (2000) estudou os efeitos

da insercdo de whiskers de SiC numa matriz de SisN4 afim de melhorar suas propriedades
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mecanicas, principalmente tenacidade a fratura, para deixar o composto menos fragil e assim

este ter uma maior aplicabilidade como material estrutural.

3.2 ALUMINIO E SUAS LIGAS

O aluminio caracteriza-se por ser o segundo elemento metalico mais abundante na crosta
terrestre. Tornando-se um material muito utilizado na engenharia no fim do século 19 (ASM,
1992).

O aluminio é obtido da bauxita e a cadeia pelo qual passa € composta de 3 etapas:
mineragao de bauxita, refino e redugédo. As reservas de bauxita do Brasil estdo entre as maiores
do mundo, além de serem de 6tima qualidade (contém no minimo 30%, em média, de alumina
em sua constituicdo). Apos a mineracao de bauxita, 0 minério segue para a fase de refino, onde
0 processo mais utilizado para a obtencéo da alumina (Al.Oz) é o processo Bayer (ABAL,
2019). A cadeia de processos realizados apés o refino da bauxita (obtencéo da alumina) até sua

reducdo estdo resumidos na Figura 1.

Figura 1 — Processo Bayer
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/ /4
01
©y
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reducao
eletrolitica
conhecido como
Hall-Héroult

Fonte: ABAL, 2019

Ap0s o refino da alumina, esta segue para a reducao para entéo ser produzido o aluminio
puro. O processo de redugdo mais usado é o processo Hall-Héroult. A alumina refinada da
bauxita é dissolvida em um banho de criolita com a adicdo de varios sais fluoretos. E entdo

aplicada uma corrente elétrica no banho para causar a eletrolise da alumina dissolvida, ou seja,
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0 oxigénio presente na alumina combina-se com o anodo de carbono e é liberado na forma de
COo, e o0 aluminio precipita sendo coletado no catodo. O aluminio é entdo transformado em
lingotes, placas e tarugos (ASM, 1992). A Figura 2 mostra um esquema resumido do processo

de reducdo da alumina.

Figura 2 — Processo Hall-Héroult
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Fonte: ABAL, 2019

Com o desenvolvimento das técnicas de obtencdo do aluminio, como o processo
mostrado anteriormente, seu uso foi evoluindo ao longo do tempo. Atualmente, o aluminio é
um material muito utilizado em toda a industria: automobilistica, naval, aerondutica, alimentos,
construcdo civil (BARBOSA, 2014). A Figura 3 mostra o consumo de aluminio nos diversos

setores da industria no Brasil, no ano de 2017.

Figura 3 — Consumo de aluminio por setor - 2017
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Fonte: Adaptado de ABAL, 2019
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As principais caracteristicas do aluminio séo:

a) Baixa densidade: 2,7 g/cmé3, aproximadamente um terco da densidade do ago (7,83 g/cm?d)
(ASM,1992);

b) Elevada condutividade térmica e elétrica (de 50 a 60% da condutividade do cobre);

¢) Resisténcia a corroséo;

d) Possui elevada ductilidade;

e) N&o é magnético;

f) Néo é toxico;

g) A principal limitacdo do aluminio estd na sua baixa temperatura de fuséo (600°C), o que
restringe a temperatura méaxima em que o aluminio pode ser utilizado (ASKELAND e
WRIGHT, 2015).

3.2.1 Ligas de aluminio

Assim como no ferro, é possivel fabricar ligas de aluminio inserindo em sua composi¢édo
elementos de liga que servem para melhorar as propriedades do metal de base. Os principais
elementos de liga utilizados séo: cobre (Cu), manganés (Mn), silicio (Si), Magnésio (Mg), Ferro
(Fe) e Zinco (Zn) (CALLISTER e RETHWISCH, 2012).

As ligas de aluminio sdo divididas em duas categorias: ligas fundidas (cast alloys) e
ligas conformadas (wrought alloys). A diferenga entre elas é devido ao mecanismo de
endurecimento usado. Algumas ligas fundidas ndo s&o tratadas termicamente, logo s&o
endureciveis por encruamento. As ligas conformadas, em sua maioria, sdo trataveis
termicamente. O tratamento térmico mais aplicado as ligas de aluminio é o tratamento de

precipitacdo ou envelhecimento (ASM, 1992).

3.2.2 Nomenclatura das ligas

A nomenclatura das ligas de aluminio depende do tipo da liga (conformadas ou
fundidas).

As ligas conformadas seguem um sistema com quatro digitos na qual sdo separadas em
familias. O primeiro digito do padrdo de nomenclatura refere-se ao principal elemento de liga
presente. A familia 1xxx representa o aluminio comercialmente puro (Al > 99,00%), o segundo

digito indica se o aluminio ter4 adi¢do de algum elemento de liga (0 — sem elemento de liga s6
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impurezas do processo de fabricacdo; 1 — com algum elemento de liga), os dois ultimos digitos
indicam as casas decimais da quantidade minima de aluminio presente na liga. Por exemplo, a
liga 1110 é uma liga onde a quantidade minima de aluminio € 99,10%. Nas familias 2xxx a
8xxx indica uma modificacdo na liga, para as ligas originais o segundo digito € 0, caso haja
alguma modificagdo o segundo digito pode variar de 1 a 9. Os dois ultimos digitos s6 servem
para diferenciar uma liga da outra (ASM,1992).

Nas ligas fundidas € usado um sistema de quatro digitos semelhante ao das ligas
conformadas, a diferenca é que entre o terceiro e o quarto digito ha a insercdo de um ponto. O
primeiro digito representa o principal elemento de liga presente. Em todas as ligas fundidas o
ultimo digito representa a forma do produto final (0 — para fundidos; 1 — para lingotes). Nas
ligas da familia 1xx.x os dois digitos antes do ponto representam a pureza da liga, ou seja, as
casas decimais da composicdo minima de aluminio presente na liga, por exemplo: 110.0 é um
fundido com 99,10% de aluminio. Nas familias 2xx.x a 9xx.x os dois digitos antes do ponto
servem para diferenciar as ligas da mesma familia (ASM, 1992).

A Tabela 1 mostra um resumo das familias das ligas de aluminio conformadas e

fundidas.

Tabela 1 — Nomenclatura das ligas de aluminio

Ligas Conformadas (Trataveis Ligas Fundidas (Endureciveis por
Termicamente) Deformacao)
Série da Liga Elem(?nto Série da Liga Elem(?nto
Predominante Predominante
1XxX Al >99,00% 1XX.X Al >99,00%
2XXX Cu 2XX.X Cu
3XXX Mn 3XX.X Si + (Cu e/ou Mg)
4XXX Si 4XX.X Si
5XXX Mg 5XX.X Mg
BXXX Mg + Si BXX.X Série ndo utilizada
TXXX Zn TXX.X Zn
8XXX Outros Elementos 8XX.X Ti
OxXXxX Série ndo utilizada OXX.X Outros elementos

Fonte: Adaptado de ASM, 1992
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O nome da liga pode vir acompanhado pela designacdo do tratamento térmico realizado

no processo de fabricacdo. A Tabela 2 mostra a designacgdo do tratamentos térmicos.

Tabela 2 — Designacédo dos tratamentos realizados nas ligas de aluminio

Como fabricado: aplicado a produtos para os quais ndo ha um controle especial sobre as

i condi¢Oes térmicas ou encruamento aplicado ao material
Recozimento: aplicado a produtos forjados que foram aquecidos para gerar o efeito de
O recristalizagdo, minimizando as tensdes residuais; ou produtos fundidos séo recozidos
para melhorar a ductilidade e estabilidade dimensional
Encruamento: aplicado a produtos os quais a resisténcia mecéanica é aumentada através
H do encruamento. Este processo pode ser seguido de tratamento térmico, o qual gera certa
reducdo na resisténcia
Solubilizacdo: aplicavel as ligas que envelhecem espontaneamente na temperatura
W ambiente (envelhecimento natural) apds solubilizacdo. Ou seja, a estabilidade das
propriedades mecanicas € atingida apds meses ou anos apos a solubilizacédo
- Solubilizacdo: aplicado as ligas que atingem a estabilidade de suas propriedades

mecanicas ap6s algumas semanas apds a solubilizacao

Fonte: Adaptado de ASM, 1992

3.2.3 Liga AA6061

A liga AA6061 faz parte da familia 6xxx que, como foi visto, tem como principais

elementos de liga 0 magnésio (Mg) e silicio (Si). Nessas ligas esses dois elementos reagem e

formam o intermetalico Mg.Si. E este composto intermetdlico o responsavel pelo

endurecimento da liga quando a liga ndo atinge o equilibrio no superenvelhecimento
(BARBOSA, 2014).

a)

b)

Segundo ASM (1992), os tratamentos térmicos mais utilizados na liga AA6061 sdo:

T4 — Solubilizada e entdo envelhecida naturalmente até uma condigdo substancialmente
estavel. Aplicado a produtos que nédo séo trabalhados a frio apds o tratamento térmico e para
aqueles produtos cujas propriedades mecéanicas estabilizam apds envelhecimento natural (a
temperaturas ambiente.

T6 — Solubilizada e entdo envelhecida artificialmente. Aplicado a produtos que ndo séo

trabalhados a frio apos o tratamento térmico e para aqueles cujas propriedades mecanicas
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e/ou estabilidade dimensional é substancialmente melhorada pelo tratamento térmico de
precipitacao.
Segundo Maisonnette et al. (2011) a sequéncia de precipitacdo que ocorre nas ligas da
familia 6xxx durante o tratamento térmico é:
S$S8S - GP - B" —» B’ —» B-Mg,Si
Onde SSSS representa a solucdo sélida super-saturada e GP sdo as zonas de Guinier-
Preston. A Tabela 3 tem a composicdo dos precipitados que ocorrem nas ligas da familia 6xxx.

Tabela 3 — Composicdo das fases presentes nas ligas da familia 6xxx
Fase Composicéo

Zonas GP MgSi

B" MgsSis
pB' MgoSis
B Mg.Si

Fonte: Adaptado de MAISONNETTE et al., 2011

As fases que causam o endurecimento das ligas sdo as fases " e B' que sdo as fases que
aparecem fora do equilibrio. No equilibrio ou super envelhecimento a liga retorna ao estado de
equilibrio e assim surge a fase 3, que ndo promove aumento de dureza.

Por ser uma liga ternaria Al-Mg-Si, as ligas da familia 6xxx seguem um diagrama de
fase ternario. A Figura 4 mostra o diagrama de fases das ligas desta familia.

Figura 4 — Digrama de fases da liga Al-Mg-Si

Al 10 20 30 40 50 60 70 80 %0 Si

Weight Percent Silicon

Fonte: ASM, 1992
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Embora a familia 6xxx ndo tenha uma resisténcia tao elevada quanto as ligas da familia
2XXX e 7xxx, as ligas da familia 6xxx tem boa conformabilidade, soldabilidade, usinabilidade
e resisténcia a corrosdo aliadas a uma resisténcia mecanica média (ASM, 1992).

As ligas AA6061 sdo normalmente usadas em perfis extrudados usados na arquitetura,
e em aplicacdes estruturais (como quadros de bicicletas), equipamentos de transporte, trilhos
de pontes, estruturas soldadas e industria automobilistica (BARBOSA, 2014; ASM, 1992).

A Tabela 4 mostra a composi¢do quimica caracteristica da liga AA6061.

Tabela 4 — Composicao quimica da liga AA6061

% Elementos
) ] Outros Outros
Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti
cada total
Min. 04 - 015 - 08 004 - - - -
Max. 08 0,7 04 0,15 12 0,35 0,25 0,15 0,05 0,15 Restante

Fonte: Adaptado de ASM, 1992

A Tabela 5 mostra as propriedades mecéanicas da liga AA6061-T6, sua forma mais

comercial.

Tabela 5 — Propriedades da liga AA6061
Tensdo de ruptura 310 MPa

Tensdo limite de escoamento (0,2%) 276 MPa

Densidade 2,7 g/lcm3
Dureza 95 HB

Moddulo de elasticidade 68,9 GPa
Temperatura liquidus 652°C
Temperatura solidus 582°C

Fonte: Adaptado de ASM, 2019

3.3 OXIDO DE ALUMINIO (Al,0s)

A alumina é amplamente utilizada como um material estrutural devido ao seu
custo/beneficio, em ambientes agressivos devido a sua elevada dureza, resisténcia a abrasdo e
inércia quimica. Podendo ser aplicada na inddstria de mineragdo, de vidros e armaduras
balisticas (SILVA et al., 2014).
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O o6xido de aluminio é encontrado em diversas formas polimorficas metaestaveis: y
(gama — AIO(OH)), 0 (teta), n (eta), 6 (delta), x (chi — Al2O3), k (kappa — Al2O3), B (beta —
Al;03) e a (alfa — Al203). Sendo esta ultima a mais estavel, tendo assim grande aplicacdo
(SALEM et al., 2014).

A alumina é um subproduto da produc¢do do aluminio puro. Ela é o produto final do
processo Bayer, no qual se obtém a alumina a partir da bauxita. Contudo e necesséario elevadas
temperaturas para se obter a a —alumina, 1200°C. Com isso além do processo Bayer se utiliza
também o método Pechini para obtencéo da alumina. O método Pechini tem como produto final
Oxidos nanocristalinos por meio da pirdlise de complexos poliméricos. Em comparagdo ao
processo Bayer, o método Pechini é mais facil de ser executado, tem menor custo e é mais
rapido, contudo tem limitacdo quanto a aplicacdo em grande escala e eliminacao dos residuos
organicos (SALEM et al., 2014).

A Tabela 6 contém as principais propriedades da alumina.

Tabela 6 — Propriedades da Al203

Densidade relativa (g/cm3) 34-40
Coeficiente de expanséo térmica (x10%°C?) 75-85
Resisténcia a compressao (MPa) 1000 — 2800
Resisténcia a tracédo (MPa) 140 - 170
Resisténcia a flexdo (MPa) 280 — 420
Tenacidade a fratura (MPa.m'?) 3,0-4,0
Modulo de elasticidade (GPa) 350 - 400
Mdédulo de cisalhamento (GPa) 140 - 160
Microdureza (kg.mm-) 1400 - 1800

Fonte: SILVA etal., 2014

3.4 CARBETO DE SILICIO (SiC)

O carboneto de silicio ou carbeto de silicio € um material muito utilizado na industria
devido a sua alta dureza, condutividade térmica, estabilidade quimica e propriedades
semicondutoras. Foi descoberto devido aos estudos feitos para a sintese do diamante, no ano de
1890. Desde entdo vem sendo em operagdes de usinagem, moagem, polimento, jateamento com
areia, corte a jato d’agua, blindagens e principalmente como material abrasivo (SILVA et al.,
2014).
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Ao longo dos anos foram desenvolvidos varios métodos para a sintese do SiC, entre eles
0s mais conhecidos sdo: deposi¢ao quimica a vapor, crescimento confinado de nanotubos a base
de carbono, reducdo carbotérmica, ablacédo a laser, crescimento quimico a vapor, evaporagdo
térmica e moagem de alta energia (CHIEW e CHEONG, 2012).

A Figura 5 mostra a sequéncia de reacdes que ocorrem na sintese do carbeto de silicio
pelo método crescimento quimico em fase vapor. A primeira reagdo representa a dissociagdo
do SiO», ocorre a temperatura de 1300°C. Em seguida o oxigénio formado reage com o carbono
presente no fundo da cAmara de reacdo formando CO2. O CO- por sua vez reage com o SiO
formando SiC e oxigénio (CHIEW e CHEONG, 2012).

Figura 5 — Sintese do SiC

1
Si0y (s)—$iO(g) + 5-0a(g)

C(s) + 5-0a(g)—CO(g)

SiO(g) + CO(g)—SiC(s) + O (g)

Fonte: CHIEW e CHEONG, 2012

As principais propriedades do carbeto de silicio estdo expostas na Tabela 7.

Tabela 7 — Propriedades do SiC

Densidade (g/cm3) 2,56 — 3,22
Madulo de elasticidade (GPa) 359 — 453
Resisténcia a flexdo (MPa) 260 — 634

Resisténcia a fratura (MPa.m'/?) 3-6,4

Microdureza Vickers (kg.mm?) 2300 — 2800
Fonte: Adaptado de SILVA et al., 2014

3.5 NITRETO DE ALUMINIO (AIN)

O nitreto de aluminio é um material bastante utilizado principalmente na inddstria de
eletronicos e estrutural. Esta aplicagdo é muito devido a sua combinagdo de propriedades:
elevada condutividade térmica, inércia quimica, dureza e ndo é tdxico. Na industria de

eletrbnicos € usado como substrato em circuitos complexos devido a sua alta condutividade
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térmica. Como elemento estrutural é muito utilizado na inddstria militar (DI LELLO e
MOURA, 1999).

O AIN foi descoberto em 1862, mas sO comecou a ser sintetizado em 1876. Sua
sintetizacdo € realizada a partir de matérias-primas a base de aluminio e nitrogénio. Os métodos
existentes para a sintese do AIN s&o: deposi¢do quimica a vapor, plasma, pirolise a partir de
compostos a base de aluminio, redugdo carbotérmica seguida de nitretacdo e nitretacdo direta.
Sendo os dois Gltimos os mais usuais na industria (MOLISANI, 2017).

A Tabela 8 mostra as principais propriedades do nitreto de aluminio.

Tabela 8 — Propriedades do AIN

Densidade (g/cm3) 3,26
Resisténcia a flexdo (MPa) 400 — 500

Dureza Vickers (GPa) 12,0

Modulo de elasticidade (GPa) 343

Condutividade térmica a 25°C (W/mK) 170 —220
Fonte: Adaptado de MOLISANI, 2017

3.6 NITRETO DE SILICIO (SizNa)

O nitreto de silicio foi descoberto no século XIX. Devido as suas propriedades
mecanicas: alta dureza, boa condutividade térmica, baixo coeficiente de expanséao térmica e boa
resisténcia a oxidacdo em altas temperaturas e ao choque térmico, este material é muito
empregado na induUstria aerondutica, espacial e é usado também em ferramentas de corte
(BALDACIM, 2000).

Assim como o AIN o SisN4 pode ser fabricado por: deposicdo quimica a vapor, plasma,
pirélise a partir de compostos a base de aluminio, reducdo carbotérmica seguida de nitretacdo
e nitretacdo direta. Onde 0s processos mais usados na industria séo o de reducdo carbo térmica
seguida de nitretacdo da silica e nitretacdo direta. O processo de formacdo do nitreto de silicio
pela reacdo entre silicio e carbono num fluxo de nitrogénio é descrito pela reacdo (LICKO et
al, 1992):

3510, + 6C(5) + 2Ny (g) © SizNy) + 6CO0(y
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As principais propriedades do nitreto de silicio estdo apresentadas nas Tabela 9.

Tabela 9 — Propriedades do Si3N4

Densidade (g/cmd) 3,18 - 3,44

Resisténcia a flexdo (MPa) 250 — 1200
Dureza Vickers (GPa) 8-19

Madulo de elasticidade (GPa) 300 — 330

Condutividade térmica a 25°C (W/mK)  15-70
Fonte: Adaptado de ASM, 1991

3.7 METALURGIA DO PO

Genericamente, existem quatro principais técnicas de fabricacdo dos metais: as
operacOes de conformacdo, fundicdo, usinagem e técnicas diversas (CHIAVERINI, 1986).
Apesar de diferentes essas técnicas podem ser complementares. A Figura 6 mostra 0 esquema

de classificacdo das técnicas de fabricacao.

Figura 6 — Esquema de classificagio das técnicas de fabricagéo dos metais

Técnicas de Fabricagao

Operagoes de conformacao Fundicao Usinagem Técnicas diversas

Metalurgia
dopo

Fonte: O autor, 2020

Logo, metalurgia do p6 ou do inglés Powder Matallurgy ou simplesmente MP é uma
técnica de fabricacdo de pegas por meio da compactacao de um po e posterior aquecimento do
compactado para produzir uma peca mais densa, dai 0 nome da técnica. Ela se enquadra nas
técnicas diversas pois é adequado para materiais com baixa ductilidade, materiais com elevado
ponto de fusdo e pegas que requerem tolerancias dimensionais muito restritas. Ou seja, esta

técnica destina-se a producdo de materiais que sdo muito dificeis ou quase inviaveis de se
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produzir pelas técnicas convencionais de conformacdo, fundicéo e usinagem (CHIAVERINI,
1986).

A MP moderna surgiu no inicio do seculo XX com a fabricacao de carbeto de tungsténio,
destinados a fabricacdo de filamentos de lampadas incandescentes. Com a Segunda Guerra
Mundial, ocorreram avancos nas técnicas de MP e comecaram a ser produzidos materiais
compdsitos. A partir desses avangos muitos outros materiais passaram a ser fabricados pela MP
com uma qualidade igual ou até superior as pecas conformadas e fundidas (UPADHYAYA,
2002).

A principal consumidora de produtos provenientes da MP € a industria automobilistica.
Ainda ha também fornecimento para inddstria de hardware, ferramentas (pastilhas de metal
duro), equipamentos industriais, maquinas industriais, produtos militares e equipamentos
esportivos (UPADHYAYA, 2002). O processo da metalurgia do p6 esta demonstrado

esquematicamente na Figura 7.



Figura 7 — Etapas basicas do processo de fabricacdo por Metalurgia do P

Obtencgdo dos pos

Lubrificante — Mistura ou Moagem —— Aditivos

Compactagdo a frio

*  Compactagao uniaxial

»  Compactagao isostatica a frio
+  Laminagdo

*  Extrusdo

Consolidacdo a quente

Compactagao a quente
Compactagao isostatica a
quente

Extrusdo a quente

Sinterizagcao

Tratamentos

secundarios

Produto finalizado

Fonte: Adaptado de UPADHYAYA, 2002

3.7.1 Obtencéo dos pos
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Os pdés usados na MP podem ser obtidos, basicamente, por trés métodos: mecanicos,

fisicos e quimicos (UPADHYAYA, 2002).

3.7.1.1 Métodos mecanicos

Consistem nos principios de quebra e moagem dos metais a serem transformados em

po. Logo, sdo mais utilizados em materiais frageis ou fragilizados. Também usados em

materiais reativos e metais comuns produzindo p6s com morfologia flocular (UPADHYAYA,

2002).
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3.7.1.2 Métodos fisicos

Dentro os métodos fisicos destacam-se o método eletrolitico e a atomizac¢do. O método
eletrolitico consiste em produzir o pé dos elementos numa célula eletrolitica, onde o p6 do
elemento desejado se deposita lentamente no catado. Os p6s provenientes deste método tem,
normalmente, morfologia dendritica (UPADHYAYA, 2002).

A atomizacdo é uma forma de obtencdo de pds finos, que consiste basicamente em
fundir um metal, fazé-lo escoar sob a forma de fio e entdo pulverizar esse filete de metal, com
um fluxo de gas ou agua que ira produzir particulas finissimas que por gravidade irdo se
depositar no fundo de camara de contencdo (UPADHYAYA, 2002).

3.7.1.3 Métodos quimicos

Este método pode ser dividido em duas categorias: reducdo quimica e decomposicédo
qguimica. A reducdo quimica consiste na utilizacao de agentes redutores, sélidos ou gasoso, para
a obtencdo do p6 metalico. Os agentes mais utilizados sdo o carbono e o hidrogénio
(UPADHYAYA, 2002).

A decomposicao quimica consiste em desidratar o material na mesma temperatura de
formacdo do mesmo. Em seguida, o material desidratado é levado a um moinho e realizada a
moagem do mesmo. Apo6s o0 término da moagem é obtido o p6é do elemento desejado. Vale
salientar que o procedimento deve ser feito em vacuo ou atmosfera controlada para evitar
contaminacdo da amostra (UPADHYAYA, 2002).

3.7.2 Caracterizacdo dos pos

Os pobs obtidos por algum dos métodos de fabricacdo de pos ou os pos apds moagem sao
caracterizados por seu tamanho de particula, geometria das particulas, constituicdo quimica
(SURYANARAYANA, 2001). Alguns autores ainda propdem que além dessas trés
propriedades o estudo da superficie das particulas, toxidade, densidade das particulas,
compressibilidade (UPADHYAYA, 2002; THUMMLER e OBERACKER, 1993).

A Tabela 10 mostra, resumidamente, as trés principais propriedades que podem ser

avaliadas dos pds e as principais técnicas usadas em cada estudo.
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Tabela 10 — Propriedades dos pos e as técnicas de analise

Tamanho e Peneiramente, Permeabilidade, Granulometria por dispersdo de
distribuicéo de luz, Microscopia eletronica de varredura (MEV) ou eletronica de
particulas transmissdao (MET)

Geometria das MEV, MET, Analise morfologica
particulas
Constituicdo quimica MEV, MET, EDS, Difracdo de Raio-X (DRX)
Fonte: Adaptado de SURYANARAYANA, 2001 e UPADHYAYA, 2002

Uma das propriedades mais importantes é o refino de particula. Um dos parametros
analisados é o tamanho e distribuicdo de particulas. Pds metalicos e ceramicos tem o tamanho
de particula em escala micrométrica, tendo em alguns casos p6s nanoestruturados. O tamanho
de particula afeta diretamente as propriedades mecanicas dos materiais assim como sua
rugosidade superficial (THUMMLER e OBERACKER, 1993).

Assim como o tamanho de particula, a geometria das particulas do pé influenciam
diretamente nas propriedades do consolidado, uma vez que dependendo da morfologia o
empacotamento das particulas pode ser melhorado ou ndo (FAGAGNOLO et al., 2003). A

Figura 8 mostra as geometrias de particula mais comuns.

Figura 8 — Geometria de particulas

& Esfé
sterico Irregular
2/, Angular f i)
Ligamental
Granular Floco
/7
Gota

Fibroso

Cubico Q
R Esponjoso ou
poroso Poligonal
%icular ﬁodular
(ﬁ:D Cilindrico Denditrico

Fonte: Adaptado de UPADHYAYA, 2002; THUMMLER e OBERACKER, 1993

Quanto a constituicdo quimica, é avaliada a composi¢do quimica do p6 para avaliar o
nivel de pureza dos mesmos. Tendo em vista que a pureza do pé usado na fabricacdo de um
produto afeta diretamente o método de processamento e suas propriedades mecanicas
(UPADHYAYA, 2002).
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3.7.3 Mistura x Moagem

S&0 0s processos nos quais 0s pos de partida sdo transformados em ligas ou compositos.
A diferenca entre mistura e moagem € que na mistura ndo séo adicionados esferas de moagem
e na moagem elas sdo utilizadas.

Existem dois tipos de moagem: baixa e alta energia. Para distinguir a energia de um
processo de moagem é preciso averiguar a velocidade com a qual as esferas de moagem se
movem no interior da jarra, ou seja, depende do moinho usado. Os sistemas considerados de
baixa energia tem uma energia especifica de 0,01-0,03 kW/I, sendo os demais considerados de
alta energia (ZOZ et al., 1998).

Neste trabalho foi usado um moinho de alta energia, logo sé esse tipo sera explicado em

mais detalhes.

3.7.3.1 Moagem de alta energia (MAE)

A moagem tem como objetivos: reducdo do tamanho de particula, mistura dos pés e dar
as particulas do p6 a geometria desejada. Por isso a moagem pode ser definida como um
processo de fabricacdo de ligas ou compositos a partir de p6s metalicos e ndo-metalicos com
controle da microestrutura. Logo, a moagem tem como produto final um p6 onde suas particulas
tem a mesma proporcdo de cada p6 de partida (EL-ESKANDARANY, 2001;
SURYANARAYANA, 2001). O termo moagem de alta energia é empregado para as moagens
onde a energia de moagem € superior a 0,03 kW/I (ZOZ et al., 1998).

A moagem consiste em varios ciclos de soldagem a frio, fratura e soldagem a frio
novamente. Jia et al. (2018) dividiram o processo de moagem em 3 estagios:

a) Com poucas horas de moagem as particulas dos pés de partida serdo deformadas
plasticamente a frio, ou seja, irdo endurecer por encruamento. Também ird ocorrer a
soldagem de particulas mais ducteis. Logo, neste primeiro estagio o tamanho médio de
particula tende a aumentar.

b) No segundo estagio, devido a continua deformacdo plastica das particulas, se inicia o
processo de quebra. Uma vez que as particulas estéo ja fragilizadas devido ao aumento da
taxa de encruamento aplicada ao material. Com isso o tamanho médio de particula tende a
diminuir, pois a taxa de fratura supera a de soldagem a frio.

c) O estagio final é o regime estacionario, onde se atinge um equilibrio entre a taxa de fartura

e de soldagem a frio das particulas. Neste estagio ja ndo se observa redugdo no tamanho
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médio de particula com a continuidade da moagem e cada particula formada contém a
proporcdo desejada dos pos de partida.

Os estagios de moagem estdo muito associados ao tempo de moagem, porém além do

tempo de moagem outros fatores influenciam no processo de moagem: pés de partida, tipo de

moinho, relacdo massa de bola e massa de pd, temperatura de moagem.

3.7.3.1.1 Pos de partida

De acordo com os p6s de partida usados é possivel se obter trés tipos de sistemas
diferentes: ddctil-ductil, ductil-fragil e fragil-fragil (JIA et al., 2018; FAGAGNOLO et al.,
2003; SURYANARAYANA, 2001).

O sistema ductil-ductil é caracterizado por ser o sistema encontrado na fabricacdo de
ligas por meio da moagem de alta energia. Neste sistema o estdgio inicial da moagem ¢é
caracterizado pela deformacédo plastica das particulas do p6 em um formato laminar. Em
seguida essas laminas sdo soldadas umas as outras quando impactadas pelas esferas de moagem
formando aglomerados lamelares. Com o aumento das taxas de encruamento esses aglomerados
comecam a fraturar e o estado estacionario € atingido quando se chega um formato de particulas
equiaxiais (o0 tamanho de particulas ndo muda mais) e dureza das particulas do pé também néo
muda (a taxa de encruamento ndo aumenta) (JIA et al., 2018; FAGAGNOLO et al., 2003;
SURYANARAYANA, 2001). A Figura 9 mostra os estagio da moagem de alta energia de um
sistema ductil-ductil.
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Figura 9 — Estagio da MAE de um sistema ductil-ductil

%W

|

Deformacio
Pos de partida plastica Soldagem a frio

Formacdo de Soldagem de forma Esl‘radcr: .
particulas equiaxiais aleatoria estacionario

Fonte: FAGAGNOLO et al., 2003

O sistema ductil-fragil é o mais comumente encontrado em compdsitos, onde se tem
uma matriz ductil reforcada com particulados ceramicos (frageis). Neste sistema, inicalmente
enquanto as particulas do p6 matriz (ddctil) estdo deformando, as particulas do p6 reforgo estdo
fragmentando. Quando as particulas do p6 matriz soldam umas as outras, as particulas do
reforco sdo soldadas juntas e se acumulam na interface entre as particulas da matriz. Uma vez
que agora se obtém um compdsito e a acdo do encruamento juntamente com insercdo de uma
fase fragil fragilizam muito os aglomerados de matriz e refor¢o, o mecanismo de fragmentagao
se faz mais presente. Finalmente as taxas de fragmentacédo e soldagem se igualam alcancando
0 estado estacionario e formando particulas do p6 compésito (JIA et al., 2018; FAGAGNOLO
et al., 2003; SURYANARAYANA, 2001). Sendo este o sistema do material usado neste
trabalho. A Figura 10 mostra os estagio da moagem de alta energia de um sistema ddctil-fragil.

O mecanismo fragil-fragil ocorre quando se produz um compdsito de matriz ceramica
reforcada com outra ceramica, por exemplo. Como as particulas sdo frageis o mecanismo que
impera € a fragilizagdo. O mecanismo que causa a unido das fases & combinagdo do aumento
local de temperatura, micro-deformacdes nas regides de contato entre os pos, deformacées na
superficie das particulas e estado de tensdo hidrostatica (JIA et al, 2018;
SURYANARAYANA, 2001).
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Figura 10 — Estagio da MAE de um sistema ductil-fragil
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3.7.3.1.2 Tipos de moinho

O tipo moinho estd diretamente relacionado com o nivel de energia empregado na
moagem. Maiores velocidades de moagem geram maiores taxas de energia de moagem (JIA et
al., 2018). Um moinho de alta energia € mais eficiente que um moinho de alta energia, uma vez
gue uma moagem de 20 minutos num moinho de alta energia equivale a uma moagem de 20
horas num moinho de baixa energia (SURYANARAYANA, 2001).

A Tabela 11 mostra os principais moinhos (vibratério, planetario e atritor) e suas

principais caracteristicas.

Tabela 11 — Tipos de moinho e suas propriedades dos moinhos

_ Moinhos
Propriedades i i i i
Vibratério Planetério Atritor
Velocidade max. (m/s) 5-19 5 05-51
Capacidade (kg) 0,02 0,02/jarra 0,5-40
Energia relativa Alta Média  Baixa - media

Fonte: Adaptado de ZOZ et al., 1998; SURYANARAYANA, 2001
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3.7.3.1.3 Relagédo massa de bola e massa de p6

A relacdo entre a massa de esferas de moagem e de p6 é muito importante pois é um dos
indicadores do tempo de moagem. Quanto maior a quantidade de esferas de moagem presente
no sistema, maior serd a energia transmitida para as particulas do pé e assim a moagem €
acelerada. Ou seja, quanto maior a relagdo massa de bola e massa de pé menor é o tempo de
moagem necessario para se atingir o estado estacionario (JIA et al., 2018; EL-
ESKANDARANY, 2001; SURYANARAYANA, 2001).

3.7.3.1.4 Temperatura de moagem

De uma forma geral, o0 aumento de temperatura na moagem causa aumento do tamanho
das particulas. Assim, o aumento da velocidade de moagem (moagens com maiores taxas de
energia), aumento da relacdo massa de bola e massa de p6 causam o aumento da producao de
calor no interior da jarra. Logo, podem causar o aumento do tamanho das particulas mesmo

apos atingido o estado estacionario (JIA et al., 2018).

3.7.3.1.5 Tempo de moagem

O tempo de moagem é o fator mais importante do processo de moagem e € afetado pelos
outros fatores, tais como: temperatura de moagem, tipo de moinho, relacdo massa de bola massa
de p6. Normalmente o tempo de moagem ¢é escolhido para que se atinja o estado estacionario
da moagem. Vale salientar que tempos de moagem insuficientes ndo formaram as fases
desejadas na liga ou composito e tempos de moagem longos podem aumentar a quantidade de
impurezas na amostra (devido ao desgaste da jarra e das esferas de moagem) e ainda pode
induzir a formacéo de fases indesejadas (JIA et al., 2018; SURYANARAYANA, 2001).

3.7.3.1.6 Aditivos da moagem

Além dos fatores citados, podem ser adicionados a moagem alguns agentes para o
controle do processo de moagem.
O élcool é utilizado nas moagens como alternativa para controlar o ambiente de

moagem, quando nédo se pode realizar a moagem sob atmosfera controlada, impedindo a
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combustéo esponténea do aluminio. Enquanto, o acido estedrico e estearato de zinco sdo usados
como lubrificantes. Uma vez que o aluminio é ductil, esses agentes servem para minimizar a
soldagem a frio das particulas de aluminio e promover uma moagem em menor tempo
(HASSANI et al., 2014; FERNANDEZ et al., 2019).

3.7.4 Compactacao e consolidacao

Apos finalizada a moagem dos pds, estes sdo compactados e consolidados para assim
adquirirem sua forma e propriedades finais. Existem dois tipos de compactagéo: a frio e a

quente.

3.7.4.1 Compactacdo a frio

O termo compactacdo a frio é dado aos processos nos quais a compactacao €é realizada
a temperatura ambiente. Os principais processos de compactacdo a frio séo: compactagédo
uniaxial e compactacéo isostatica a frio (UPADHYAYA, 2002).

A compactacdo uniaxial, Figura 11, é caracterizada pela aplicacdo de uma presséao axial
ao po. A aplicacdo da pressao € feita pela acdo de um ou mais punc¢des. Dependendo da
quantidade de puncdes, a compactacdo uniaxial pode ser dita de simples agéo ou dupla acao
(UPADHYAYA, 2002; THUMMLER e OBERACKER, 1993).

Figura 11 — Compactacgéo uniaxial a frio

Simples agao Dupla ag¢do

— Pungdo superior
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Fonte: Adaptado de UPADHYAYA, 2002
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A compactacdo isostatica a frio difere da compactacdo uniaxial em dois aspectos: a
aplicacdo da pressao é feita de maneira isostatica, ou seja, igual em toda a porcdo de po
compactada (aplicacdo de pressao em todas as direcdes); é usado um molde elastico em lugar
de uma matriz rigida. Neste procedimento o p0 a ser compactado é colocado dentro do molde
que é entdo colocado dentro de uma cadmara hidrostatica, onde um fluido pressurizado aplica a
pressédo em todo o molde (UPADHYAYA, 2002; THUMMLER e OBERACKER, 1993). A
Figura 12 mostra esquematicamente a diferenca entre 0s processos de compactacdo uniaxial e

compactacao isostatica a frio.

Figura 12 — Compactagdo a frio: (esquerda) compactagdo uniaxial; (direita) compactacdo isostatica
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Fonte: Adaptado de THUMMLER e OBERACKER, 1993

Com procedimentos de compactacdo a frio € possivel obter uma densificacdo superior
a 90%, apds consolidacdo, da densidade tedrica do material. Como foi mostrado anteriormente,
apos o processo de compactagdo a frio, se faz necessério realizar a sinterizacdo dos
compactados. Esta etapa € muito importante pois apds a compactacdo o produto obtido &
chamado de compactado verde. Uma peca que tem a forma final, mas ndo tem as propriedades
mecanicas finais. E s6 ap0s a sinterizacdo é obtido o consolidado que € a peca final do processo
(UPADHYAYA, 2002; THUMMLER e OBERACKER, 1993).

O processo de sinterizacdo tem como principais objetivos: conferir as propriedades
finais da peca e eliminar a porosidade remanescente da compacta¢do. Embora ainda mesmo

apos a sinterizacao seja identificada alguma porosidade no corpo do consolidado. Sendo assim
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a sinterizacdo é um processo que depende muito da temperatura, é realizado em média a 80%
da temperatura de fusdo no material da matriz. A forca motriz do processo de sinterizacéo € a
diminuicdo da energia livre de superficie (UPADHYAYA, 2002; THUMMLER e
OBERACKER, 1993).

O processo de sinterizagdo, Figura 13, segue algumas etapas, podendo haver
sobreposicao entre elas. A sinterizagdo € iniciadacom o aumento da regido de contato das
particulas. Logo nos primeiros momentos esses pontos de ligacdo sdo pequenos, entdo com a
continuidade do processo, esses pontos vao aumentando de quantidade e tamanho. Com o
tempo as regides de ligagdo crescem a um certo ponto que a porosidade existente no corpo do
compactado comeca a diminuir e ceder espaco as regides de conexao entre as particulas. Entdo
0 consolidado aumenta sua densificacdo juntamente com a reducdo da porosidade. Por fim
grande parte da porosidade inicial é eliminada e o consolidado atinge o final do processo de
sinterizagdo, onde sua densificacao é > 90%. Ao final da sinterizacdo regido de ligacéo entre as
particulas do pé é chamada de contorno de grdo (UPADHYAYA, 2002; THUMMLER e
OBERACKER, 1993).

Uma vez finalizada a sinterizacdo as pecas podem necessitar de algum processo de

acabamento ou ndo.

Figura 13 — Etapas da sinterizacdo

(2)

(3)

Fonte: THUMMLER e OBERACKER, 1993
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3.7.4.2 Consolidagéo a quente

A diferenca entre a consolidacéo a quente da compactacéo a frio é que o primeiro gera
como produto final o consolidado final, ou seja, € um processo no qual ocorre a compactacao e
a sinterizacdo simultaneamente.

Os principais processos da consolidagéo a quente sdo: compactacdo uniaxial a quente,
compactacao isostatica a quente e compactacéo a elevadas pressdes (JIA et al. 2018).

A compactacdo uniaxial a quente e a compactacdo isostatica a quente seguem 0 mesmo
principio dos seus equivalentes a frio, a diferenca € que no caso da compactacdo uniaxial a
quente a matriz é aquecida a temperatura de sinteriza¢do e no caso da compactacao isostatica a
quente o fluido, usado para aplicar a pressdo ao molde, € aquecido a temperatura de sinterizacdo
do material a ser compactado (JIA et al. 2018; UPADHYAYA, 2002; THUMMLER e
OBERACKER, 1993).

O processo de compactagdo a quente a elevadas pressdes tem como principal
representante o processo de extrusdo a quente. O processo de extrusdo é feito com um
precompactado do pé a ser extrudado. Este precompactado é entdo aquecido no interior da
matriz de extrusdo (por resisténcia elétrica, por exemplo) ao atingir a temperatura de extruséo,
que € a mesma aplicada na sinterizacdo, o processo se inicia. Um puncéo aplica a pressao no
precompactado e este é forcado contra a matriz de extrusao, fazendo com que a agao simultanea
da elevada presséo aplicada e da elevada temperatura gerem ao fim do processo um consolidado
com densificacdo melhor que nos processos a frio proxima a densidade teérica do material (JIA
etal. 2018, THUMMLER e OBERACKER, 1993).

Durante o processo de extrusdo ocorre deformacéo por cisalhamento, fazendo com que
além da acdo da temperatura, ocorra o encruamento das particulas do pd. Devido a esses
esforcos ocorre a quebra das camadas mais superficiais das particulas, filmes de éxido e
formagdo de uma estrutura deformada. A microestrutura obtida é uma microestrutura
direcional, paralela a direcdo de extrusdo (THUMMLER e OBERACKER, 1993). A Figura 14

mostra esquematicamente 0 Processo de extrusao a quente.
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Figura 14 — Processo de extrusdo a quente
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Fonte: Adaptado de THUMMLER e OBERACKER, 1993

3.7.5 Operacgdes complementares

Em sua maioria, 0s produtos ap0s 0 processo de sinterizacdo ou compactacao a quente,
ndo necessitam de outros processos. Contudo, em alguns casos se faz necessario realizar
operacdes complementares nos consolidados para que estes adquiram forma e propriedades
finais especificadas em projeto (UPADHYAYA, 2002; THUMMLER e OBERACKER, 1993).
A Tabela 12 apresenta as principais operacGes complementares realizadas em pecas

provenientes da MP.

Tabela 12 — Operagdes complementares

Operacao Finalidade
Calibragem Melhora precisdo dimensional
Cunhagem Recomprime a pec¢a — reducéo de porosidade remanescente

Tratamento térmico Melhora as propriedades mecanicas

Usinagem Adequacdo de forma e dimensdes
Infiltracdo Infiltracdo de fluidos lubrificantes
Impregnacéo Impregnar uma pega com outro metal

Fonte: Adaptado de UPADHYAYA, 2002; THUMMLER e OBERACKER, 1993
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3.8 MICROSCOPIA OTICA (MO)

Foi a primeira técnica que 0 homem usou para realizar estudos de materiais utilizando
lentes que ampliassem a visdo natural dos olhos humanos. Os primeiros estudos sobre lentes de
aumento datam do século XIII, com o surgimento dos primeiros 6culos na Italia. Desde entdo
a evolucdo das técnicas de aumento por uso de lente se deu no ramo cientifico, no século XVII
Marcelo Malpighi (1660) e Robert Hooke (1665) publicaram trabalhos usando técnicas de
aumento com uso de lentes onde se difundiu mais o conceito de microscopia (LEAL, 2000).

Contudo até entdo os microscopios produzidos eram ainda bem rasticos, foi no final do
século XVIII para o inicio do século XIX que surgiram microscépios com resolugdo de 0,2 um
(resolucdo minima atingida pelos microscopios 6ticos). Apos esse fato historico, a evolugdo
dos microscopios vem sendo feitas no ramo da computacdo com a criacdo dos microscépios
mais modernos onde existe uma interface com computadores (LEAL, 2000).

De uma forma geral, os microscopios 6ticos mais comuns utilizam duas lentes: as
oculares (onde o operador observa as amostras) e as objetivas (que ficam apontadas para as
amostras). Cada lente tem seu fator de aumento especifico, contudo o fator de aumento do
conjunto ocular-objetiva é dado pelo produto dos fatores de aumentos das duas lentes. Por
exemplo, um conjunto onde a ocular tem o fator de aumento de 10x e uma objetiva tem fator
de aumento de 20x, o aumento total obtido é de 200x.

Os microscopios 6ticos mais modernos alcancam aumentos de 2000x — 2800x com uma
resolucdo entre 0,2 um — 0,5 um. Os maiores fatores de aumento e menores resolucdes sdo
atingidos utilizando objetivas imersas em 6leo (LEAL, 2000; DEDAVID et al., 2007).

Uma das limitagBes da microscopia Gtica é a falta de profundidade de foco, logo s6 é
possivel obter imagens de superficies planas. Esta técnica é muito utilizada na caracterizacdo
de materiais metalicos, ceramicos e compositos. E encontra também grande aplicacdo na
biologia.

Existem dois tipos de microscopios oOticos: de luz refletida e de luz transmitida. No
microscopio de luz refletida a luz incide na amostra por dentro da lente objetiva. Enquanto que
no microscépio de luz transmitida a luz passa pela amostra e é transmitida a lente objetiva.

Os microscopios de luz refletida sdo mais utilizados em amostras opacas (metais,
ceramicas), enquanto que os microscépios de luz transmitidas sdo mais usados em amostras

translucidas (amostras bioldgicas).
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3.9 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

O microscopio eletronico de varredura foi desenvolvido por Von Ardenne em 1938
(LEAL, 2000; DEDAVID et al., 2007).

Na microscopia eletronica um feixe de tungsténio aquecido € utilizado como fonte de
emissdo de elétrons, este filamento opera com tensdes de 1 a 50 kV. Entéo esse feixe de elétrons
emitido é focalizado sobre a amostra por meio de lentes eletromagnéticas. A interacdo do feixe
de elétrons com a amostra gera elétrons que sdo captados por detectores e assim sao convertidos
em sinal de video (DEDAVID et al., 2007).

Os dois principais sinais emitidos que sdo usados para obtencdo das imagens séo
originarios dos elétrons secundarios e dos elétrons retroespalhados. Os elétrons secundarios (do
inglés secondary eléctron — SE) sdo formados na superficie da amostra e tem baixa energia
(<50eV) e formam imagens com resolucdo de 3 a 5 nm, sdo mais usados para andlise da
topografia das amostras. Os elétrons retroespalhados (do inglés backscattering eléctron — BSE)
sdo formados nas camadas mais interiores da amostra e tem energia mais elevada (de 50eV até
a energia do elétron primario), além de visualizar relevo o BSE é mais usado para analise de
composi¢do quimica da amostra, pois tem contraste em fun¢do do numero atdbmico dos
elementos presentes na amostra (DEDAVID et al., 2007). Alguns microscépios eletronicos de
varredura podem atingir até 900000x de aumento maximo.

Com o uso do MEV é possivel fazer a identificacdo dos elementos que constituem o
material, por meio da andlise de raios-X caracteristicos emitidos pela amostra ao ser
bombardeada pelo feixe de elétrons. Existem dois detectores usados para captar 0s raios-X
caracteristicos: EDS e WDS. O EDS (energy dispersive spectroscopy ou espectroscopia de
energia dispersiva) faz a leitura da energia dispersada pela amostra, como cada elemento tem
uma faixa de energia especifica, entdo ¢ feita uma comparacdo compadrdes para identificacdo
do elemento. O WDS (wavelength dispersive spectroscopy ou espectroscopia de comprimento
de onda dispersiva) usa 0 comprimento de onda dos raios-X caracteristicos, que séo captados,

para realizar a identificacéo dos elementos (DEDAVID et al., 2007).
3.10 DIFRACAO DE RAIO-X (DRX)
A técnica de difracdo de raio-X, assim como o EDS, é usada na caracterizacdo do

material quando se deseja investigar sua composi¢do quimica e/ou analisar as fases formadas

no material.



50

Tem como principio de funcionamento a difracdo de raios-X que incidem em um
material. Analisando a incidéncia em um Unico 4tomo isolado, os elétrons deste atomo ficardo
excitados e vibrardo com a mesma frequéncia do feixe incidente e esses elétrons vibrando
emitirdo raios-X em certas direcdes com a mesma frequéncia do feixe incidente. O &tomo pode
ser visto como uma fonte de emissdo esférica de radiacao, e ao se incidir um feixe de raios-X
sobre um cristal, onde os d&tomos estdo regularmente espacados, cada 4&tomo serd uma fonte de
emissdo esférica de radiacdo. Netas condi¢cdes, podera haver interferéncias construtivas ou
destrutivas entre as ondas eletromagnéticas se estiverem em fase entre si ou defasadas,
respectivamente. Interferéncias construtivas aumentam a intensidade da radiacdo incidente,
enquanto interferéncias destrutivas diminuem a intensidade da radiagdo e podem caracterizar a
maneira com os atomos de um solido cristalino se encontram no arranjo da célula unitaria.
Porém, para que isso ocorra, 0 comprimento de onda da radiacdo incidente deve ser da mesma
ordem de grandeza da distancia de ligagdo entre os &tomos (MCLACHLAN, 1957).

E uma técnica regida pela lei de Bragg (Equacdo 1), que estabelece a relagio entre o
comprimento de onda e o espacamento interplanar entre os atomos constituintes do material.
Logo, a identificacdo dos elementos e fases constituintes do material € feita por esta relagdo. A

lei de Bragg é baseada nas interferéncias construtivas.

nA = 2dsin 0 (D

Onde n € um numero inteiro, A é o comprimento de onda do raio-X, d é o espacamento
interplanar e 6 é o angulo de reflexdo do feixe de raio-X incidente.

Assim, o resultado do ensaio de DRX fornece as intensidades e 0os angulos nos quais 0
raio-X reflete e aplicando o valor desses angulos na lei de Bragg se obtém o espacamento
interplanar e utilizando os padrdes dos elementos e fases é possivel realizar a identificacdo dos

constituintes do material.

3.11DIFRACAO LASER

E uma das técnicas utilizadas na caracterizacdo de pos quando se objetiva a
determinacdo do tamanho de particulas.

Consiste em um método pelo qual as particulas séo dispersas num fluido em movimento
causando descontinuidades no fluxo do fluido, que sdo detectadas por uma luz incidente e

correlacionadas com o tamanho de particula. A maioria dos equipamentos utilizam modelos
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Opticos em seus softwares de andlise baseados em duas teorias: espalhamento de Mie ou na
difracdo de Fraunhofer (CHRISTOFOLETTI e MORENO, 2017).

Detectores medem a intensidade e o angulo da luz espalhada, o sinal emitido pelos
detectores € entdo convertido em distribuicdo de tamanho de particulas através de algoritmos
matematicos. O conceito fundamental da técnica se baseia na teoria de espalhamento Mie que
apresenta uma solucdo matematica para o espalhamento de luz incidente sobre particulas
esféricas e pode ser aplicado para particulas com diferentes morfologias. No caso de analise de
particulas opacas e maiores que o comprimento de onda da luz, se aplica a teoria da difracdo de
Fraunhofer (PAPINI, 2003; DHAMOON et al., 2018).

Segundo a Malvern Panalytical (2020), empresa fabricante de equipamentos de
difracdo, a técnica de difracdo a laser € uma técnica bastante aplicada devido a alguns fatores:
e Ampla faixa dindmica — de submicrons a milimetros de tamanho;

e Medic0es rapidas — resultados gerados em menos de um minuto;

e Repetibilidade — grande numero de particulas amostradas em cada medicao;

e Resposta instantanea — monitoramento e controle do processo de dispersdo de particulas;
e Alta produtividade de amostras — centenas de medicGes por dia;

e Calibracdo desnecessaria — facilmente verificada com materiais padréo de referéncia;

e Técnica bem estabelecida — coberta pela ISO 13320 (2020).

3.12DENSIFICACAO

E um parametro de avaliagdo da qualidade do processo de fabricacdo que avalia a
guantidade de porosidade remanescente no material consolidade. A avaliacdo da densificacdo
do material é importante, pois suas propriedades mecéanicas dependem deste parametro.

E calculada pela relagdo entre a densidade real das amostras e a densidade nominal. A
densificacédo é calculada segundo a Equag&o 2.

L[ ~ dreal
densificacdo =

(2)

dnominal

Onde a densidade real é a densidade do préprio consolidado, calculada pela equacdo da

densidade geométrica (Equagéo 3).
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massa (g)

drear = volume (cm?3) )

A densidade nominal é a densidade tedrica do material compdsito. E calculada usando
as fracbes massicas do po matriz e dos pés dos reforcos. A Equacdo 4 mostra como a densidade

nominal dos compdsitos sdo calculadas.

Anominar = (fracio de AA6061 * desidade da AA6061)
+ (fragio de reforgo * densidade do reforgo) (4)

3.13MICRODUREZA VICKERS (HV)

O ensaio de microdureza foi escolhido pois como se trata de um compdsito reforcado
com particulados ceramicos, a analise em microdeformacdes revela de forma mais confidvel o
perfil de dureza no corpo da amostra.

O ensaio de microdureza Vickers é padronizado pela norma ASTM E 92-17 (Standard
Test Method for Vickers Herdness of Metalic Materials) e norma ASTM E 384-17 (Standard
Test Method for Microidentation Hardness of Materials).

Segundo a norma o ensaio de microdureza Vickers se caracteriza pelo identador usado,
em forma de piramide com base quadrada e de 136° de angulo entre face. Onde deixa uma
impressdo em formato quadrado na amostra. A Figura 15 apresenta o formato do identador, da
identacdo e a equacdo usada para se realizar os célculos.

Figura 15 — Microdureza Vickers

136" dy NAd)
— _
< S

HV = 1.854P/d}

Fonte: Adaptado de CALLISTER E RETHWISCH, 2012

Na equacéo da dureza P é a carga aplicada em kgf e d: é a diagonal média em mm.

As cargas tipicas de um ensaio de dureza Vickers sdo: 1, 2, 3, 4, 5, 10, 20, 30, 40, 60,
80, 100, 120 kgf. Para um ensaio de microdureza se utiliza cargas de 1 a 1000 g (ASKELAND
e WRIGHT, 2015).
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4 MATERIAIS E METODOS

Neste trabalho foram produzidos e caracterizados compdsitos de matriz metalica com
reforco particulado. A matriz € a liga de aluminio 6061 e os refor¢os usados foram: alumina
(Al203), carbeto de silicio (SiC), nitreto de aluminio (AIN) e nitreto de silicio (SisNa4). Para tal
estudo, foram produzidas as amostras expostas na Tabela 13. Foram fabricadas 14 amostras.
Dentre as quais existem: duas amostras sem refor¢co com tempos diferentes de moagem, para
avaliar a influéncia do tempo de moagem na estrutura e propriedade mecanica do material; as
demais avaliam a influéncia do tipo de reforco assim como a influéncia do percentual de reforgo
utilizado (10%, 15% e 20%).

Tabela 13 — Amostras

Amostras Composicéo Tempo de moagem | Nomenclatura

1 AA6061 0h AAO0

2 AA6061 AA2

3 AA6061 + 10% Al03 10AI203
4 AA6061 + 15% Al,O3 15AI1203
5 AA6061 + 20% Al,O3 20AI1203
6 AA6061 + 10% SiC 10SiC
7 AA6061 + 15% SiC 15SiC
8 AAB061 + 20% SiC 2h 20SiC
9 AA6061 + 10% AIN 10AIN
10 AA6061 + 15% AIN 15AIN
11 AA6061 + 20% AIN 20AIN
12 AA6061 + 10% SizNa 10Si3N4
13 AA6061 + 15% SizN4 15Si3N4
14 AAB061 + 20% SizNa 20Si3N4

Fonte: O autor, 2020

A metodologia experimental utilizada foi baseada na metodologia aplicada nos estudos

de Araujo (2011) e Lira (2016), e encontra-se apresentada no fluxograma da Figura 16.
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Figura 16 — Metodologia experimental
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Fonte: O autor, 2020

4.1 PESAGEM DOS POS

Na composicdo dos compdsitos foram utilizados p6s da liga de aluminio 6061 como
matriz metalica, fabricado pela ALCOA. Os pos de refor¢o utilizados foram: alumina (Al203),
nitreto de aluminio (AIN) e nitreto de silicio (SisN4) fabricados pela SIGMA ALDRICH e
carboneto de silicio (SiC) fabricacdo prépria. Todos os pos de reforco foram utilizados nas
fracBes massicas de 10%, 15% e 20%. Ainda foi adicionando a mistura dos pos 2% de acido
estearico (C1gHs602), produzido pela VETEV BRASIL, como antiaglomerante (lubrificante)
para minimizar a soldagem a frio das particulas do po.
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Foram feitas moagens de 20g de p6 compdsito mais 0,49 de &cido estearico, totalizando
20,49 de p6 para cada amostra. A pesagem foi realizada numa balanga semi-analitica
SHIMADZU modelo UX420H.

4.2 MOAGEM DE ALTA ENERGIA (MAE) DOS POS
Apbs realizar a pesagem dos pos de todas as composicdes, deu-se prosseguimento a

metodologia com a moagem de alta energia dos pds, utilizando-se um moinho vibratério do

tipo Spex, conforme mostrado na Figura 17.

Fonte: O autor, 2020 S

Foram realizadas moagens com 2 horas de duracdo. Apenas a amostra da liga AA6061
sem refor¢o ndo foi submetida a moagem, com o objetivo de atuar como amostra padréo para
comparacéo dos resultados.

Para realizacdo do processo de moagem, foram utilizados uma jarra fabricada em aco
inox AISI 304L e esferas de moagem fabricadas em ago AISI E 52100 com didmetro médio de
6,20 mm e massa média de 0,960 g. A razdo de massa de esferas pela massa de p6 utilizada foi
de 10:1, logo, foram necessarios 204 g de esferas para realizar a moagem de 20,4 g de p6. Na
tampa da jarra foi introduzido um anel de vedacéo para impedir vazamento. A Figura 18 mostra
a jarra, o anel de vedacdo, devidamente colocado na tampa da jarra, e as esferas utilizadas na
moagem dos pos.
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gem dos pos

Figura 18 — Jarra e esferas usadas na m

o
) &
»

Fonte: O autor, 2020

Além da massa de p0 e da massa de esferas, também foram adicionados 30 ml de alcool
isopropilico a mistura. O alcool entra como agente controlador do processo, uma vez que 0
aluminio sob alta energia é altamente inflamével e ao realizar a moagem a Umido, o risco do
aluminio entrar em combustéo é reduzido.

Os parametros usados na moagem de alta energia como: percentual de &cido estearico,
volume de élcool, tempo de moagem e razdo massa de bola/massa de pd, foram baseados nos
estudos de Araujo (2011).

Uma vez finalizada a moagem, o produto da moagem era uma mistura do pé compasito
imerso no alcool. Entdo essa mistura era despejada num prato e colocada dentro de uma estufa,
modelo MD 1.1 da marca MEDICATE a 100°C, para que o alcool evaporasse. Uma vez seco o

po resultante era entdo devidamente armazenado.
4.3 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

Os ensaios de microscopia eletronica de varredura foram realizados no microscopio
MIRA3 da TESCAN. A captura de imagem foi realizada com uma tensao de 15 kV, utilizado
o sinal dos elétrons retorespalhados (do inglés backscattering elétron — BSE) e para analise de
composicdo quimica foi utilizado a espectroscopia de energia dispersiva (do inglés energy
dispersive spectroscopy). A analise por MEV foi realizada para verificar a morfologia, o
tamanho de particula e composicdo dos pds, enquanto que nas amostras consolidadas foi
utilizada para verificar microestrutura, composi¢do quimica e identificacdo de fases. Na anélise
dos pos foram feitas imagens com magnificacdo de 500x e 1000x, j& na analise dos consolidados

foram utilizadas magnificacdes de 5000x e 20000x.
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4.4 DIFRACAO DE RAIO-X DOS POS

O DRX foi feito para constatar a incorporacédo da fase reforco a matriz e identificar as
fases presentes nos pos e seus picos caracteristicos. A identificacdo dos picos foram feitas
usando as microfichas de difracdo disponibilizadas pelo International Centre for Diffraction
Data (ICDD). O equipamento usado foi o modelo MAXIMA XRD-7000 da marca
SHIMADZU.

O ensaio de difracdo raio-X foi feito nos seguintes parametros:

a) Angulo de difracdo: 6-26;

b) Intervalo de escaneamento: 25° - 120°;

¢) Modo de escaneamento: escaneamento continuo;
d) Velocidade de escaneamento: 1°/min;

e) Passo: 0,01°;

f) Tensdo: 40 kV;

g) Corrente: 30 mA;

h) Tubo: cobre (Cu).

45 DIFRACAO A LASER DOS POS

O ensaio de granulometria foi realizado para avaliacdo da eficiéncia da moagem e
analise o efeito do tempo de moagem e adicdo do refor¢o no tamanho de particula. A anélise
foi realizada no Departamento de Engenharia de Minas, por meio da técnica de difracdo a laser
em meio liquido, usando agua como dispersante. O equipamento utilizado foi o modelo
MASTERSIZER 2000 da marca MALVERN INSTRUMENTS U.K. Os resultados obtidos
serdo baseados numa distribuicdo normal, na qual os tamanhos de particula (em micrometros -

pm) serdo agrupados por volume em porcentagem ou fracdo volumétrica.

4.6 COMPACTACAO DOS POS

Na compactacdo foi utilizada uma prensa hidraulica de capacidade nominal de 100
toneladas, Figura 19. Foi usada uma pressdo de compactacdo 10 ton/cm? durante 10 minutos.

Os pos foram compactados uniaxialmente a frio.
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Figura 19 — Prensa usada na compactagdo dos pds
L 7

Fonte: O autor, 2020

As amostras foram compactadas usando uma matriz fabricada em aco VC 131 (AISI
D6), um aco com alta resisténcia a abrasdo. A matriz tem um formato cilindrico e possui um

furo central de 25 mm (Figura 20). Foram utilizados 10g de p6 para cada compactacéo.

Figura 20 — Matriz usada para compactacgdo dos pds

Fonte: O autor, 2020

4.7 EXTRUSAO DOS COMPACTADOS

As extrusdes foram realizadas com o auxilio de uma prensa hidraulica de capacidade
nominal de 300 toneladas e com controle de fluxo, visando melhor controle do processo de
extrusdo. A prensa usada pode ser observada na Figura 21.
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Figura 21 — Posicionamento da matriz na prensa hidraulica

Matriz de
extrusao

Modulo de Tubo de
controle separacao

Fonte: O autor, 2020

Foi feita a extrusdo dos compactados numa matriz de extrusdo com perfil de saida
circular, ou seja, os compactados eram colocados na matriz na forma de uma pastilha com o
didametro de 25 mm e 13 mm de altura e entdo ao fim do processo do processo tinham a forma
de um tarugo com, em média, 7,5 mm de didmetro e 70 mm de comprimento. Como foi
realizada uma extrusdo a quente, a matriz de extrusdo era aquecida por resisténcias elétricas. A

matriz de extrusdo pode ser visita na Figura 22.

Figura 22 — Elementos da matriz de extrusdo
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Fonte: O aUtoAr, 2020 .
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O processo de extrusdo iniciava-se com a colocacdo do compactado no interior da
matriz. Em seguida a matriz era posicionada na prensa e entdo aplicada uma pre-carga de 10
ton. Em seguida, as resisténcias eram energizadas e iniciava-se o processo de aquecimento da
matriz, até uma temperatura de 500°C e 0 aquecimento, nesta temperatura, permanecia em
média 40 minutos. A extrusdo foi realizada numa velocidade de avango controlada a 2 mm/s.
Uma vez terminada a extrusdo, a prensa era entdo recuada a sua posi¢ao inicial, as resisténcias
desligadas e o tarugo do composito extraido da matriz. Na Figura 23 séo apresentados a pastilha

compactada e o produto final da extrusao, correspondente ao tarugo do compasito.

Figura 23 — Comp0sito antes e depois da extrusao

Compactado

Extrudado

Fonte: O autor, 2020

Os parametros usados na extrusdo a quente como: temperatura de extrusao, presséo de

pré-compactacdo e velocidade de extrusdo, foram baseados nos estudos de Lira (2016).

4.8 PREPARACAO METALOGRAFICA DAS AMOSTRAS

Apbs a extrusdo, os tarugos foram cortados no sentido transversal (perpendicular a
direcdo de extrusdo) e no sentido longitudinal (paralela a direcdo de extrusdo). Estes cortes
foram feitos para verificar a microestrutura e propriedade mecénica ao longo do tarugo e em
diferentes direces.

Os cortes foram feitos numa cortadora de precisdo da marca STRUERS e modelo
ACCUTOM-100. Os parametros de corte usados foram:

a) Rotacao: 3000 rpm;
b) Velocidade de avanco: 0,2 mm/s;
¢) Comprimento de corte medio: 15 mm.

A Figura 24 mostra o tarugo apds os cortes com as se¢des transversais e longitudinais.
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Figura 24 — Cortes realizados nos tarugos de compdsito

Longitudinal
N

Fonte: O autor, 2020

Ap0s o corte, as se¢des transversal e longitudinal das amostras foram embutidas a frio
em resina acrilica auto polimerizante, curada por 24 horas. O embutimento foi feito para
facilitar a preparacdo metalografica.

A preparacdo metaogréafica seguiu com o lixamento das amostras. Foram utilizadas lixas
d’agua com grana progressiva: 220, 320, 400, 600 ¢ 1200. Agua foi usada como umectante.

Em seguida as amostras foram polidas passando as mesmas num pano de feltro contendo
pasta diamantada de granulometria 1 um e lubrificante.

Por fim as amostras foram atacadas quimicamente com uma solucéo de 0,5% de &cido
fluoridrico (HF) durante 10 segundos, pelo método da imersdo. Posteriormente, foram limpas
num banho de etanol numa méaquina de ultrassom, para retirada de impurezas e da solugéo de

ataque.
4.9 MICROSCOPIA OTICA (MO) DAS AMOSTRAS

Para realizar a caracterizacdo dos extrudados pela microscopia Otica, foi utilizado um
microscopio optico ZEISS modelo AXIO. Foi observada a microestrutura dos consolidados
para verificar a distribuigdo do refor¢o na matriz. Foram obtidas imagnes com magnificagdo de
200x e 500x.

4.10 DESNDIFICACAO DOS CONSOLIDADOS

Para se realizar o célculo da densificacdo foram utilizadas as Equacdes 2 a 4.
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Para o calculo da densidade real, a massa foi obtida usando uma balanca de preciséo e
0 volume corresponde ao volume dos corpos de prova cortados, ou seja, volume de um cilindro

(Equacdo 5).

2

volume = * h (5)

Onde D é o didmetro do tarugo e h é a altura do corpo de prova cortado. As medidas de
D e h foram obtidas com o auxilio de um paquimetro.
As densidades da liga AA6061 e dos reforcos utilizadas para o calculo da densidade

nominal estdo expostas na Tabela 14.

Tabela 14 — Densidades
Material Densidade (g/cm?d)

AAG061 2,70
Al2O3 4,00
SiC 3,10
AIN 3,26
SiaNg 3,44

Fonte: O autor, 2020

4.11ENSAIO DE MICRODUREZA VICKERS (HV)

Foi utilizada uma carga de 0,2 kgf aplicada durante 15 segundos. O ensaio foi realizado
no durdmetro DURASCAN 700 da marca EMCOTEST. Foram realizadas 5 identacdes em cada
secdo, totalizando 10 identacGes em cada composicdo. Apos realizacdo das identagdes foi

determinada a dureza média em cada se¢do, bem como o desvio padrdo associado a cada média.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
Neste capitulo serdo apresentados os resultados e discussao acerca da caracteriza¢ao dos

pos antes e ap0Os processamento por moagem de alta energia, assim como os resultados da

caracterizacdo das amostras apds extrusdo.

5.1 CARACTERIZACAO DOS POS

Para a caracterizacdo dos p6s foram usados: microscopia eletrénica de varredura

(MEV), difracdo de raio-X (DRX) e ensaio de granulometria.

5.1.1 Pds de partida

Inicialmente foram obtidas as imagens por meio do MEV dos pds de partida, ou seja,
do po da liga de aluminio sem moagem e dos pos dos reforcos.
Na Figura 25, podem ser observadas as micrografias do pé da liga AA6061. Este p6 tem

morfologia esférica, caracteristico de um pé fabricado por atomizacéo a ar.

e b) 500x
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Fonte: O autor, 2020

Ainda caracterizando o p6 da liga AA6061, foi obtido o EDS para confirmar sua
composicao quimica. Através do resultado obtido por EDS foi possivel confirmar a ocorréncia
de um pico de oxigénio (seta vermelha) devido a camada de 6xido de aluminio que se forma na

superficie de cada particula do p6, Figura 26.
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Figura 26 — EDS do pé da Iia AA061
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Em seguida, foi realizada a caracterizacdo dos pos dos reforgos cerdmicos utilizados:
alumina (Al203), carboneto de silicio (SiC), nitreto de aluminio (AIN) e nitreto de silicio
(SizNa).

As particulas do p6é da Al,O3 apresentaram morfologia de flocos, como pode ser
observado na Figura 27. Através do resultado obtido por EDS identificou-se a presenca de

oxigénio e aluminio, Figura 28.

D9.5 x500 200 um D9.8 x1.0k 100 um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

Fonte: O autor, 2020
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Figura 28 — EDS do p6 da alumina
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Fonte: O autor, 2020

O pb de SiC por sua vez apresentou particulas de tamanho irregular e morfologia
angular. Esta morfologia é caracteristica de um p6 obtido por moagem de alta energia, Figura
29. O resultado do EDS indica a presenca de ferro (seta azul) e niquel (seta amarela) na
constituicdo do SiC, conforme Figura 30. A presenca desses elementos pode ser associada a

contaminacgdo no processo de moagem.

Figura 29 — Micrografia do p6 do carboneto de silicio - a) 200x e b) 500x

F  D10.1x200 500 um D9.9 x500 200 um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

Fonte: O autor, 2020
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Figura 30 — EDS do p6 do carboneto de silicio
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Fonte: O autor, 2020

Na Figura 31, sdo mostradas as imagens do pé do nitreto de aluminio. Observa-se que
0 p6 do AIN apresentou de forma mais refinada e morfologia granular. O resultado do EDS
confirmou a composigéo (nitrogénio — vermelho e aluminio — verde) e pureza do pé utilizado,

Figura 32.

0 nitreto de

Figura 31 — Micrografia do p6 d
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Fonte: O autor, 2020
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Fonte: O autor, 2020

Por sua vez, o p6 do nitreto de silicio apresentou morfologia esponjosa (porosa) e
tamanho de particula muito refinado, Figura 33. Os resultados do EDS confirmaram a
composicgdo do po, sendo detectado nitrogénio (verde) e silicio (vermelho), e ndo apresentou

impurezas, Figura 34.

Figura 33 — Micrografia do p6 do nitreto de silicio - a) 500x e b) 1000x

F D96 x500 200um F D9.7 x1.0k 100 um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

Fonte: O autor, 2020
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Figura 34 — EDS do p6 do nitreto de silicio
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5.1.2 Efeito da moagem de alta energia no po6 da liga AA6061
Na Figura 35 foi possivel observar o efeito da moagem nas particulas do p6 AA2. Antes
da moagem as particulas no p6 da liga AA6061 apresentavam morfologia esférica (equiaxial)

e apds a moagem as particulas passaram a ter morfologia laminar.

Figura 35 — Micrografia do p6 da liga AA6061 apds 2h de MAE - a) 200x e b) 500x

A D78 x200 500um A D7.8 x500 200um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

Fonte: O autor, 2020
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Segundo El-Eskandarany (2001), uma vez que as particulas de aluminio sdo ducteis,
inicialmente ocorre mais a deformacéo pléstica das particulas sendo necessario um tempo de
moagem maior para se alcancar a fase de refino das particulas. Ou seja, como o po da liga
AA6061 tem particulas ducteis, para um tempo de moagem de 2 horas, ocorre mais deformacéo
plastica do que quebra das particulas. A fase de maior refino das particulas seria alcangada com
maiores tempos de moagem.

O EDS do p6 AA2 foi semelhante ao do p6 AAOQ, Figura 36. Foram identificados os
picos referentes ao aluminio (seta vermelha) e houve a presenca de oxigénio (seta roxa), que

foram associados a camada de 0xido que reveste as particulas.

Figura 36 — EDS do p6 da liga AA6061 apds 2h de moagem
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Fonte: O autor, 2020
5.1.3 Efeito da moagem nos pos compositos refor¢cados com Al2O3
Assim como ocorreu com o poé da liga AA6061, os pds compdsitos também

apresentaram mudanca em sua morfologia apds a moagem de 2 horas, como pode ser visto nas
Figuras 37 e 38.
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Os po6s 10AI203, 15A1203 e 20AI203 apresentaram morfologia laminar, assim como
0 p6 AA2. Contudo, por haver o reforco no percentual de alumina, ocorreu um maior refino nas
particulas dos pds compdsitos, com excecdo do po 15AI203. Segundo Alizadeh e Aliabadi
(2011) o aumento da quantidade de alumina na matriz de aluminio promove uma diminuicéo
no tamanho de particula do p6. Essa diminui¢do ocorre principalmente até uma adigdo de 20%
de alumina. Este fendbmeno ocorre devido a alumina diminuir a resisténcia a fratura da matriz
de aluminio e aliado com a deformacéo pléastica causada pela moagem, as particulas tornam-se
mais frageis e sdo mais facilmente quebradas. A evolucdo da morfologia do compdsito
reforcado com alumina pode ser vista na Figura 37.

Apesar de haver a reducdo no tamanho médio de particulas com o aumento do teor de
reforco, as particulas do composito reforcado com alumina ainda tem uma morfologia e
tamanho semelhantes ao do p6 AA2. Ou seja, mesmo com a adicdo do reforco a matriz, ainda
ndo foi possivel alcangar o regime estacionario da moagem. Como afirma o estudo de Alizadeh
e Aliabadi (2011), para tempos de moagem entre 1 — 3 horas ndo se obtém uma reducao
consideravel no tamanho médio de particula, sendo necessario tempos de moagem superiores a
4 horas para se obter, tanto uma melhor reducdo no tamanho de particulas, quanto o equilibrio
entre os fendmenos de soldagem a frio e quebra das particulas.

Também foi possivel observar, além da evolugdo morfoldgica, a evolucdo do acimulo
da alumina nas particulas do pé da matriz, os acimulos de alumina estdo marcados por circulos
verdes, Figura 37.b, 37.d e 37.f.

Na Figura 38 estdo apresentados os resultados obtidos do EDS dos pds compositos
reforcados com alumina. Nos resultados é possivel observar a presenca dos principais
elementos de liga da liga AA6061 e a presenca de picos de energia mais pronunciados de
oxigénio. O oxigénio (setas amarelas) aparece devido a camada de Oxido que se forma na

superficie das particulas do po.
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Figura 37 — Imagens obtidas por MEV dos pds reforcados com alumina - 10AI203 (a, b), 15AI1203 (c, d) e
20AI203 (e, f)
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Figura 38 — EDS dos pés compésito reforcados com alumina - 10AI203 (a), 15AI1203 (b) e 20AI203 (c)
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5.1.4 Efeito da moagem nos pds compasitos reforcados com SiC

A Figura 39 apresenta a evolugdo da morfologia dos pés compésitos 10SiC, 15SiC e
20SiC.

Assim como no caso dos po6s reforcados com alumina, quando foi adicionado o refor¢o
de SiC ocorreu um refino das particulas do pé. Este fato pode ser observado, uma vez que o pé
composito reforcado com carboneto de silicio apresentou particulas mais refinadas, se
comparadas as particulas apresentadas pelos demais p6s. Assim como constatou Hassani et al
(2014), verificou-se que aumentando-se a porcentagem de reforco de SiC obtém-se uma
reducdo no tamanho medio de particulas do p6 composito.

Hassani et al (2014) ainda afirmaram que este fato ocorre pois a adi¢do de particulas
duras numa matriz mole induz a geracdo de defeitos cristalograficos, tais como discordancias.
Com isso a densidade de discordancias aumenta e assim a dureza das particulas € aumentada,
fazendo com que elas se fragilizem e a fase de quebra das particulas ocorra em tempos de
moagem menores. Resultando assim, em particulas mais refinadas e equiaxiais.

El-Daly et al (2012) atingiram o regime estacionario de moagem com 4 horas de
moagem, ou seja, para se atingir um refino mais adequado do p6 faz-se necessario aumentar o
tempo de moagem utilizado.

Na Figura 39, foram destacadas as particulas do reforco que foram observadas no
microscopio. Foi possivel observar gue com o aumento da porcentagem de reforco, aumenta a
quantidade de particulas. As particulas do refor¢o também seguem a tendéncia de refino com o
aumento da quantidade de SiC adicionado a matriz.

Na Figura 40, estdo apresentados os resultados obtidos pelo EDS. Foi evidenciada a boa
incorporacdo do reforco a matriz, uma vez que nos resultados surgem 0s picos de energia
referentes ao aluminio e referentes aos constituintes do carboneto de silicio. Carbono indicado
pelas marcas em amarelo, aluminio os picos de maior energia, silicio indicado pelos picos azul
(Figura 40.a) e vermelho (Figuras 40.b e 40.c). O oxigénio (picos indicados pelas marcas roxas)

novamente foi associado a camada de éxido formada na superficie do aluminio.
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Figura 39 — Imagens obtidas por MEV dos p6s reforgados com carboneto de silicio - 10SiC (a, b), 15SiC (c, d) e
20SiC (e, )
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Fonte: O autor, 2020
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Figura 40 — EDS dos p6s composito reforgados com carboneto de silicio - 10SiC (a), 15SiC (b) e 20SiC (c)
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5.1.5 Efeito da moagem nos pds compositos reforgados com AIN

A evolucao morfoldgica dos pés compositos 10AIN, 15AIN e 20AIN esta apresentada
na Figura 41.

Foi possivel observar que para as amostras 10AIN (Figura 41.a e 41.b) e 15AIN (Figura
41.c e 41.d) houve um certo aumento no tamanho médio das particulas, pois com 2 horas de
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moagem prevaleceu a fase de soldagem a frio. Fazendo com que as particulas assumissem uma
forma de flocos. Com 0 aumento da porcentagem de reforco para 20% ocorreu uma modificacdo
na morfologia das amostras (Figura 41.e e 41.f), onde as particulas assumiram formas e
tamanhos diferentes, com um maior refino das particulas.

Em 2008, Abdoli et al, observaram, que para um compdésito reforcado com 10% de AIN,
as particulas assumem formas e tamanhos diferentes ap6s 2,5 horas de moagem de alta energia.
Sendo alcancado o regime estacionario para moagens com tempos superiores a 10 horas.

Caballero et al (2017) verificaram que é possivel se obter um refino das particulas com
5 horas de moagem para compositos com mais de 30% de reforco. Sendo alcancado um
tamanho médio de particula inferior a 10 um.

Foi possivel evidenciar que o aumento do teor de reforco de AIN a matriz, acelera a sua
moagem e refino de particulas. Contudo, € necessario aumentar o tempo de moagem para se
obter melhor refino de particulas.

Ainda na Figura 41, foi possivel observar também o aumento do acimulo do reforgo na
superficie das particulas do p6 matriz, sdo destacados por circulos amarelos.

Na Figura 41 estdo apresentados os resultados do EDS dos pds 10AIN (Figura 42.a),
15AIN (Figura 42.b) e 20AIN (Figura 42.c). E possivel observar a ocorréncia de Al e dos
principais elementos de liga da liga AA6061, além disso nitrogénio proveniente do AIN.
Contudo também foram identificados carbono, oxigénio e ferro. O carbono € proveniente do
acido estearico usado como agente controlador do processo, 0 oxigénio € da camada de 6xido
que se forma na superficie das particulas de aluminio e o ferro além de ser elemento de liga da
liga AA6061 também é proveniente de impureza advinda do desgaste da jarra e das esferas

usadas na moagem.
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Figura 41 — Imagens obtidas por MEV dos p6s reforgados com nitreto de aluminio - 20AIN (a, b), 15AIN (c, d) e
20AIN (e, f)
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Fonte: O autor, 2020
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Figura 42 — EDS dos pds compésito reforcados com nitreto de aluminio - 10AIN (a), 15AIN (b) e 20AIN (c)
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5.1.6 Efeito da moagem nos pds compadsitos reforgados com SisNa4

Na Figura 43 mostra a evolugdo da morfologia dos pds compdsitos reforcados com
nitreto de silicio.

O pb compdsito 10Si3N4 (Figura 43.a e 43.b) apresentou uma morfologia laminar com
tamanho de particula irregular. O composito 15Si3N4 (Figura 43.c e 43.d) apresentou também
uma morfologia laminar com irregularidade no tamanho das particulas, contudo houve ja um
aumento no tamanho médio de particulas. A amostra 20Si3N4 (Figura 43.e e 43.f) apresentou
a morfologia laminar, contudo o tamanho de particula apresentou uma maior regularidade.

E possivel observar ainda que, assim como nos casos anteriores, 0 aumento do
percentual de reforco contribuiu para um maior refino das particulas. Assim como foi observado
por Ferndndez et al. (2019) a presenca de uma fase ceramica, como o SizNa, é efetiva para
aumentar a eficacia da moagem.

Contudo Fernandez et al. (2019) identificaram uma reducgdo consideravel no tamanho
médio de particulas ap6s 3 horas de moagem, sendo atingido o regime estacionario apds de 15
horas. Assim como foi observado por Fagagnolo et al. (2003), moagens feitas com menos de 3
horas ocorre mais o fendbmeno da deformacdo pléstica, onde pode ocorrer o aumento do
tamanho médio de particulas. Como foram feitas moagens de 2 horas, o mecanismo
predominante na moagem foi a deformacao plastica, mas com a adi¢do do reforco ainda ocorreu
uma reducdo do tamanho médio das particulas.

Ainda na Figura 43 foi observado o aumento do acumulo de nitreto de silicio na
superficie das particulas do p6 da liga AA6061, conforme destaque com circulos azuis.

Na Figura 44 estdo expostos os resultados do EDS feitos nos pés compositos 10Si3N4,
15Si3N4 e 20Si3N4. Como pode ser observado, 0 EDS mostra a identificacdo do aluminio e
dos principais elementos de liga (silicio e magnésio), o silicio e nitrogénio devido a
incorporacdo do reforco de SisNs na matriz, oxigénio devido a camada de 6xido formada na
superficie das particulas e carbono devido ao acido estearico usado como agente controlador do

processo.
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Figura 43 — Imagens obtidas por MEV dos p6s reforcados com nitreto de silicio - 10Si3N4 (a, b), 15Si3N4 (c, d)
e 20Si3N4 (e, f)
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Fonte: O autor, 2020




81

Figura 44 — EDS dos pés compésito reforcados com nitreto de aluminio - 10Si3N4 (a), 15Si3N4 (b) e 20Si3N4
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5.1.7 Difracao de raio-X dos pds

Neste topico serdo apresentados os resultados da difracao de raio-X dos pds antes e apos

processamento por moagem de alta energia.

5.1.7.1 Po6s de partida

Como pode ser observado na Figura 45, foi confirmado que o pé da liga de aluminio
usado trata-se de um pd de uma liga da familia 6xxx. Além dos picos caracteristicos do
aluminio, foram identificados os picos da fase Mg2Si que se trata da fase formada nas ligas de
aluminio dessa familia (MAISONNETTE et al., 2011; BARBOSA, 2014). A identificacdo dos

picos foi realizada usando as microfichas apresentadas na Tabela 15.

Figura 45 — Difratograma da liga AA6061
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Tabela 15 — Fases da liga AA6061
Referéncia Composto Formula Quimica

00-004-0787  Aluminio Al

03-065-0690 Mg2Si
Fonte: O autor, 2020
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O p6 de alumina foi analisado por DRX para identificacdo das fases presentes e as fases
identificadas sdo apresentadas na Tabela 16.

Tabela 16 — Fases da alumina
Referéncia Composto Formula Quimica

01-077-2135 Corundum Al>O3

00-004-0880  Alumina Al>O3
Fonte: O autor, 2020

O pé do carboneto de silicio apresentou fases distintas de moissanita e de carboneto. As

fases e as respectivas microfichas estdo apresentadas na Tabela 17.

Tabela 17 — Fases do carboneto de silicio

Referéncia Composto Formula Quimica
01-072-0018 Moissanite 6\ITH\RG SiC
00-029-1127 Moissanite-A\ITH\RG SiC
00-022-1316 Moissanite-33\ITR\RG SiC
00-029-1128 Moissanite-6\ITH\RG SiC
03-065-0360  Carboneto de silicio SiC
00-002-1042  Carboneto de silicio SiC
03-065-8103  Carboneto de silicio SiC

Fonte: O autor, 2020

O nitreto de aluminio apresentou duas fases distintas do composto. Estas fases estdo

apresentadas na Tabela 18.

Tabela 18 — Fases do nitreto de aluminio

Referéncia Composto Formula Quimica
01-076-0702 Nitreto de aluminio AIN
00-025-1133 Nitreto de aluminio AIN

Fonte: O autor, 2020
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O nitreto de silicio apresentou quatro fases distintas do composto, tais fases estdo
apesentadas na Tabela 19.

Tabela 19 — Fases do nitreto de silicio

Referéncia Composto Formula Quimica
01-082-0698 Nitreto de silicio Si3N4
01-082-0699 Nitreto de silicio Si3N4
01-082-0701 Nitreto de silicio Si3N4
00-029-1132 Nitreto de silicio Si3N4

Fonte: O autor, 2020

Os difratogramas dos po6s usados como reforgo estdo apresentados na Figura 55.

Figura 46 — Difratogramas dos p6s do reforco
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5.1.7.2 Po6s compdsitos AA6061 reforgados com Al2O3

Os difratogramas dos pos refor¢ados com alumina estdo apresentados na Figura 47. Foi
possivel observar que foram identificados picos caracteristicos de aluminio e da fase Mg>Si,
caracteristicos da liga AA6061. Para todas as composi¢Ges foram identificados dois picos
referentes a fase do 6xido de aluminio.

O primeiro pico referente ao reforco se apresentou num angulo 20 de 43,34° ¢ o
segundo, 82,104°. Foi identificado que ambos os picos correspondem a fase Corundum do
Oxido de aluminio. Ndo houve mudanga apreciavel entre os difratogramas dos po6s devido a
adicdo do reforgo. Os picos referentes a alumina apresentam-se pequenos em relacdo aos do
aluminio, indicando que a alumina foi bem incorporada a liga AA6061 e também ja ha a
tendéncia da alumina formar um filme fino na superficie das particulas do p6 de aluminio
(FAGAGNOLDO et al, 2003).

El-Eskandarany (2001) afirmou que a adicdo dos agentes controladores de processo
poderiam induzir a formacéo de carbonetos. Contudo, uma vez que foi identificada a formacéo

de carbonetos é possivel concluir que o acido estearico ndo interferiu na composicao dos pos.
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Figura 47 — Difratogramas dos p6s reforgados com alumina
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5.1.7.3 Po6s compdsitos AA6061 reforgados com SiC

A Figura 48 apresenta os difratogramas dos pos reforcados com carboneto de silicio
para as trés composicdes: 10%, 15% e 20%.

Em todas as composic¢des foi possivel observar a preservacao dos picos referentes a liga
AAB061, tanto os picos caracteristicos do aluminio quanto os picos referentes ao Mg.Si
(BARBOSA, 2014).

Pelos difratogramas foi possivel observar a evolugédo da adicdo da fase refor¢o na matriz
de aluminio. No pé 10SiC foram observados picos de menor intensidade e em menor
quantidade.

Com o aumento da concentracdo de reforco para 15%, amostra 15SiC, foram observados
um aumento na intensidade dos picos correspondentes ao SiC e ainda a aparicao de mais picos
caracteristicos da fase reforgo (EL-DALY et al., 2012).

De forma semelhante a amostra 15SiC, a amostra 20SiC apresentou novos picos
referentes ao reforco e aumento na intensidade dos picos ja existentes.

Pelos resultados obtidos foi possivel confirmar que a moagem de alta energia foi
eficiente no que diz respeito a incorporacao do reforgo a matriz. Uma vez que os picos referentes
a fase reforco apresentaram-se como picos de baixa intensidade, quando comparados aos picos
de maior energia referentes ao aluminio (ABDOLI et al., 2008).

Abdoli et al. (2008) ainda afirmam que com o aumento do tempo de moagem a tendéncia
é que os picos referentes a fase reforco desaparecam, pois estes sdo sobrepostos pelos picos de
maior intensidade referentes ao aluminio, indicando incorporacéo do refor¢o a matriz.

Assim como no caso dos pds reforcados com alumina, os pés reforcados com o
carboneto de silicio ndo apresentaram formacdo de carbonetos diferentes do reforco. Contudo,
o reforgo apresentou-se em algumas fases metaestaveis, tais como: moissanita 6, moissanita-4,
moisssanita-6 e moissanita-33, além da fase de carboneto de silicio.

Embora o EDS realizado tenha apresentado a presenca de oxigénio nas particulas do pd,

0 DRX ndo identificou a presenca de oxidos.
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Figura 48 — Difratogramas dos pds reforgados com carboneto de silicio
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5.1.7.4 Po6s compdsitos AA6061 reforcados com AIN

A Figura 49 mostra os difratogramas das amostras reforcadas com nitreto de aluminio:
10AIN, 15AIN e 20AIN.

Assim como nos casos anteriores, foram identificados os picos referentes ao aluminio e
ao Mg@»Si. Contudo, o segundo pico do MgSi (26 ~ 40°) teve uma mudanga no plano difratado.
Na amostra 10AIN, o Mg»Si difrata no plano (2 2 0) ja nas amostras 15AIN e 20AIN ha uma
mudanca e 0 Mg»Si passa a difratar no plano (4 1 1).

Em relagéo aos picos referentes ao AIN, o comportamento das amostras reforgadas com
nitreto de aluminio é semelhante ao das amostras reforcadas com carboneto de silicio. Na
amostra 10AIN os picos referentes ao AIN apresentam-se como picos de baixa intensidade e
em peguena quantidade. Com o aumento do teor de reforco no compoésito ha um leve aumento
da intensidade de alguns picos e novos picos surgem referentes a fase reforco.

Na amostra 20AIN surgem dois compostos novos em relacdo as amostras 10AIN e
15AIN. Foi detectada a presenca de silicato de magnésio (Mg.SiOas), devido a presenca de
oxigénio no momento da moagem, fazendo com que houvesse a oxidacdo do Mg2Si. O M@2SiO4
foi indentificado com o uso da microficha de referéncia ICDD 01-083-1807.

Além do Mg>SiO4, houve a identificacdo do carboneto de ferro (FezCs), uma vez que
ndo se tem a presenca de carbono na composi¢do de nenhum dos principais componentes do
composito, este carboneto foi formado devido a presenca do acido estearico na moagem dos
pos, favorecendo a formacdo de carbonetos (EL-ESKANDARANY, 2001). O Fe;Cs foi
identificado utilizando a ficha ICDD 00-017-0333.

Apesar da formagdo de compostos indesejados na amostra 20AIN, ainda foi possivel
constatar que a moagem de alta energia foi bem sucedida, uma vez que os picos da fase reforco
ndo se apresentam como picos de alta energia.

Na identificacdo das fases, o nitreto de aluminio se apresentou em duas fases na amostra
10AIN foi identificado o AIN de referéncia ICDD 01-076-0702, enquanto que nas demais
amostras foi identificado o AIN de referéncia ICDD 00-025-1133.
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Figura 49 — Difratogramas dos p6s reforgcados com nitreto de aluminio
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5.1.7.5 Pos compdsitos AA6061 reforgados com SisN4

Os difratogramas das amostras reforcadas com nitreto de silicio estdo apresentadas na
Figura 50.

Pelos difratogramas obtidos, foi possivel constatar a formacdo da fase Mg.Si assim
como foram identificados os picos de maior energia como sendo 0s picos referentes ao
aluminio, caracterizando a liga AA6061.

A moagem de alta energia foi realizada com sucesso, uma vez que 0s picos referentes a
fase refor¢o se mostram como picos de baixa intensidade de energia frente aos picos de maior
energia referentes ao aluminio.

Foi ainda possivel constatar que com o aumento da concentracdo de refor¢o na matriz
de aluminio, os picos referentes ao nitreto de silicio aumentam levemente sua intensidade e sdo
identificados em maior quantidade.

Na amostra 10Si3N4 foi identificado um pico de carboneto de silicio, apresentado na
forma da moissanita-2. A formacdo do carboneto ocorre pela presenca do acido esteéarico no
momento da moagem de alta energia. A moissonita-2 foi identificada com a utilizacdo da
microficha ICDD 00-029-1126. Nas amostras com 15% e 20% de reforco ndo foram
identificadas a formagé&o de carbonetos.

Nas amostras 15Si3N4 e 20Si3N4, além das fases ja presentes no nitreto de silicio, foi
identificada uma fase referente ao nitreto de silicio compactado a quente. Esta fase surge:
devido as elevadas energias aplicadas durante a moagem, aos choques entre as feras que causam
a incorporacao da fase a matriz e a elevada temperatura atingida pelo material no interior das
jarras de moagem (uma vez que a moagem ¢ feita sem resfriamento). Essa nova fase do nitreto
de silicio foi identificada pela microficha de referéncia ICDD 00-033-1160.



92

Figura 50 — Difratogramas dos p6s reforgados com nitreto de silicio
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5.1.8 Granulometria dos p6s

Foram aferidos dois parametros para avaliar o processo de moagem de alta energia: o
formato da curva de distribuicdo de tamanha de particulas e o diametro médio de particulas
(Dso).

5.1.8.1 Curva de distribuicdo de tamanho de particulas

Nas Figuras 51 e 52 sdo apresentadas as curvas de distribui¢do de particulas dos pos da
liga AA6061 sem reforco (Figura 51) e da liga com reforco (Figura 52). Como todas as curvas
apresentam-se no formato monomodal, foi possivel concluir que a moagem de alta energia
ocorreu de forma satisfatoria (UPADHYAYA, 2002).

Pelas curvas da liga AA6061 sem reforco foi possivel observar que o p6 da liga sem
moagem (amostra AAQ) tem uma curva simétrica. Contudo o p6 da liga apds 2 horas de
moagem (amostra AA2) apresentou um distribuicdo assimétrica com uma leve tendéncia para
a regido de maior tamanho de particula, este fato ocorre quando se inicia mais fortemente a fase
de soldagem a frio das particulas do p6 durante a moagem (FAGAGNOLO et al., 2003).

O mesmo ocorre para 0s pos reforcados. Contudo a amostra que apresentou uma
tendéncia mais forte para a regido de maior tamanho de particulas foi a amostra 20SiC,

mostrando que a fase de soldagem a frio ocorre em maior intensidade nesta composicao.

Figura 51 — Distribui¢do de tamanho de particulas AA6061 sem reforco
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Figura 52 — Distribuigdo de tamanho de particulas AA6061 com reforgo
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5.1.8.2 Tamanho médio de particula

A Figura 53 apresenta os tamanhos medianos das particulas dos pos. Inicialmente foi
possivel observar que o p6 AAO (sem moagem) tem um tamanho médio de particula de 83,17
pm enquanto que o p6 AA2 (apos 2 horas de moagem) tem tamanho mediano de particula de
39,80 um, ou seja, a moagem de alta energia causou uma reducéo de 52,15% no tamanho médio
de particulas da liga AA6061 sem reforco. Confirmando o fato de quando se realiza a moagem
dos pos, estes tendem a serem refinados (SURYANARAYANA, 2001).

Como foi observado por Alizadeh e Aliabadi (2011), o aumento da quantidade de
alumina na matriz de aluminio promove uma diminuicdo no tamanho de particula do po, este
fato ocorre principalmente na composicao 20AI203. O pd 15A1203 apresenta um aumento no
tamanho mediano de particula, isto evidencia que nesta composicdo ocorre mais soldagem a
frio que nas demais composicdes.

Nos pds reforcados com carboneto de silicio foram atingidas as maiores taxas de refino
na composicdo 10SiC, confirmando o observado por Hassani et al (2014). Contudo a medida
gue a concentracdo de reforgo na matriz aumentou, foram obtidos maiores tamanhos medianos
de particulas, contrariando as observacGes de Hassani et al (2014), porém confirmando o
observado Fagagnolo et al. (2003), que afirmou que a adi¢do de reforgo promove um aumento
nas taxas de soldagem a frio nos estagios inicias da moagem.

Os pos reforcados com nitreto de aluminio comportaram-se de forma semelhante aos
pos reforcados com alumina. Houve uma reducdo de tamanho mediano de particula mais
acentuada na composicdo 20AIN, confirmando as observagOes de Caballero et al (2017). E
também houve um leve aumento de tamanho de particula na composicédo 15AIN.

Para os pos reforcados com nitreto de silicio ndo houve uma grande mudanca nos
tamanhos de particula para as trés composi¢fes, mas ainda foi tingido um maior refino na

composi¢do 20Si3N4, confirmando as observagfes de Fernandez et al. (2019).
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Figura 53 — Tamanho médio das particulas dos pés
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5.2 CARACTERIZACAO DOS CONSOLIDADOS

Nesta secdo serdo apresentados os resultados da caracterizacdo dos compositos apos
extrusdo. Caracterizacdo realizada por: MO, MEV, densificacdo e ensaio de microdureza

Vickers.

5.2.1 Microscopia 6tica (MO)

Neste capitulo sdo apresentadas as micrografias obtidas por MO dos consolidados, bem

como as discussdes acerca dos resultados obtidos.

5.2.1.1 Consolidados da liga AA6061 sem reforco

As imagens obtidas por MO da amostra AAO podem ser vistas na Figura 54. Nela estéo
apresentadas imagens da secéo transversal (perpendicular a direcéo de extrusdo), Figuras 54.a
e 54.b, e longitudinal (paralela a direcéo de extrusdo), Figuras 54.c e 54.d.

Foi possivel observar que ainda houve a ocorréncia de porosidade na amostra AAO. A
porosidade teve uma distribuicdo homogénea na secdo transversal, contudo na secdo
longitudinal houve um alinhamento da porosidade na diregéo de extrusdo. Assim como Jin et
al. (2011) constaram que durante a extruséo a quente a fase reforgo tende a ficar alinhada com

a direcéo de extrusdo. Nas Figuras 54.c e 54.d a seta vermelha indica a direcdo de extrusao.
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A morfologia esférica das particulas do p6 da liga AA6061 tem uma bom
empacotamento que podem favorecer um aumento na densidade inicial (Fagagnolo et al, 2003).
A presenca de porosidade na amostra AAO foi associada a presenca da camada de éxido de
aluminio na superficie das particulas do pé.

Como durante a extrusdo, as particulas unem-se por meio da alta temperatura e pressao
do processo, € necessario que no ponto de contato entre as particulas ndo exista nenhum tipo de
substancia que possa prejudicar a unido em nivel atdmico das particulas. Contudo, nos pontos
de contato entre as particulas ainda vai existir uma fina camada de 60xido que prejudica o
fendmeno da unido das particulas, uma vez que a temperatura de extrusdo usada foi de 500°C
e a temperatura de fusdo da alumina é de 2000°C. Ou seja, em alguns pontos nao houve a uniao
das particulas, causando assim a ocorréncia de porosidade. Desse modo, o recobrimento de
alumina existente na superficie das particulas do pd influenciaram negativamente na

consolidacéo e eliminacdo da porosidade das amostras (Adamiak et al., 2004).

Figura 54 — Imagens obtidas por MO da amostra AAQ - se¢do transversal (a, b) e secéo longitudinal (c, d); 200x

(a, ¢) e 500x (b, d)

!

Fonte: O autor, 2020
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Na Figura 55 estéo expostas as micrografias da amostra AA2: sesséo transversal (Figura
55.a e 55.b) e sessédo longitudinal (Figura 55.c e 55.d).

Foi possivel observar a diminuicdo de porosidade na amostra AA2 em relacdo a
porosidade encontrada na amostra AAQO. Embora Faganolo et al. (2003) tenham observado que
uma morfologia laminar tenha um empacotamento mais comprometido em relacdo a morfologia
esférica. A amostra AA2 mesmo com particulas de morfologia laminar, apresentou melhor
consolidacdo que a amostra AAO.

Na amostra AA2 ficou mais dificil identificar um alinhamento das particulas com a
direcdo de extrusdo, mas mesmo assim foi alcangada uma estrutura em camadas, as quais
apresentaram-se direcionada com a extrusdo, seta vermelha nas Figuras 55.c e 55.d.

Assim como foi visto, mesmo o p6 da amostra AA2 continha pequenas quantidades de
oxido de aluminio na superficie das particulas, diferentemente do pé6 AAO que tinha uma
quantidade maior de 6xido na superficie das particulas do pd. Esta reducdo na quantidade de
Oxido também favoreceu a redugdo na porosidade e melhor consolidagdo do material extrudado.

Figura 55 — Imagens obtidas por MO da amostra AA2 - se¢do transversal (a, b) e secdo longitudinal (c, d); 50x
(a, c) e 100x (b, d)

Fonte: O autor, 2020
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5.2.1.2 Consolidados da liga AA6061 refor¢cado com Al>O3

As micrografias obtidas por MO dos consolidados reforcados com 10%, 15% e 20% de
alumina, estdo apresentadas nas Figuras 56 a 58.

Como o pé utilizado na fabricagdo dessas amostras passou por uma moagem de 2 horas,
foi possivel observar que as micrografias apresentam semelhanca com a micrografia da amostra
do consolidado AA2. Ou seja, foi observada uma reducéo na porosidade da amostra e na sessao
longitudinal foi observado o alinhamento do reforco com a direcdo de extrusdo, do mesmo
modo que descrito por Jin et al. (2011). As setas vermelhas nas Figuras 56 a 58 indicam a
direcdo de extrusdo. Também foi observado na sec¢do longitudinal a estrutura em camadas,
assim como na amostra AA2.

Foi possivel observar que a medida que o teor de reforco aumenta, aumenta a
distribuicdo do reforgo na matriz. Porém essa distribuicdo ndo se da de forma totalmente
uniforme, pois houve formacdo de aglomerados, indicados pelos circulos azuis. De forma
semelhante Reddy et al. (2017), identificaram que um compdsito de liga de aluminio refor¢ado
com alumina ndo apresentou uma distribuicdo uniforme da fase reforco pois houve formacéo

de alguns aglomerados da fase reforco.

Figura 56 — Imagens obtidas por MO da amostra 10AI203 - se¢do transversal (a, b) e secéo longitudinal (c, d);
200x (a, ¢) e 500x (b, d)

Fonte: O autor, 2020
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Figura 57 — Imagens obtidas por MO da amostra 15AI1203 - secdo transversal (a, b) e secdo longitudinal (c, d);
200x (a, ¢) e 500x (b, d)

Figura 58 — Imagens obtidas por MO da amostra 20AI203 - secdo transversal (a, b) e se¢do longitudinal (c, d);
200x (a, c) e 500x (b, d)

¥

Fnte: autor, 2020
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5.2.1.3 Consolidados da liga AA6061 reforgado com SiC

As Figuras 59 a 61 mostram as micrografias das amostras reforcadas com 10%, 15% e
20% de carboneto de silicio, apds extrusao.

Inicialmente foi possivel observar que em todos os compositos reforcados com SiC
houve o alinhamento das particulas de reforco com a dire¢do de extrusdo, conforme indicado
pelas setas vermelhas. Jin et al. (2011) observaram que apos a extrusdo de uma liga de aluminio
reforcada com SiC houve a diminuicdo na porosidade e a tendéncia de alinhamento das
particulas de reforco com a dire¢do de extrusdo. De forma semelhante, a amostra AA2, em
relacdo a amostra AAO, apresentou reducdo da porosidade da amostra.

Em relacdo a dispersdo da fase reforco na matriz, as amostras reforcadas com SiC
obtiveram uma dispersdo mais uniforme que as apresentadas pelas amostras reforcadas com
alumina, uma vez que ndo houve a ocorréncia de aglomerados. Araujo (2011) verificou que em
amostras sinterizadas da liga AA6061 reforcadas com SiC houve a ocorréncia de aglomerados
do reforco. Em contra partida Jin et al. (2011) verificaram que a extrusdo promove uma
distribuicdo mais homogénea do reforco na matriz. Logo, pode ser comprovada que para
compdsitos reforgados com carboneto de silicio 0 uso da extrusdo a quente é mais eficiente no
que diz respeito a distribuicéo do reforgo na matriz.

Sun et al. (2011) verificaram que o tamanho de particula também influencia na
distribuicdo do reforco na matriz. A medida que o tamanho de particula da fase refor¢o aumenta
a distribuicdo de particula fica mais homogénea.

Como ja foi discutido no tdpico 5.1, o tempo de moagem usado foi pouco no que se
refere a0 tamanho de particula. Contudo, as particulas de reforco de maior tamanho
contribuiram para uma dispersdo mais uniforme da fase reforco na matriz. Sun et al. (2011)
explicaram que esse fato se d& quando a relacdo entre o tamanho de particula da fase matriz e
da fase reforco se aproxima da unidade. Como as particulas do p6é matriz e da fase reforco
atingiram tamanhos semelhantes, a distribui¢do do refor¢o na matriz foi mais uniforme.

Nas Figuras 59 a 61 as particulas do SiC foram destacadas com um circulo azul, é
possivel observar que com o aumento do teor de reforco aumenta também a quantidade de
particulas presente nas imagens, tanto na se¢éo transversal quanto na secao longitudinal. Ainda
foi possivel observar a presenca de particulas diferentes do SiC (destacadas com as setas

amarelas), mais adiante essas particulas serdo identificadas com o auxilio do MEV e do EDS.
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Figura 59 — Imagens obtidas por MO da amostra 10SiC - secdo transversal (a, b) e secdo longitudinal (c, d); 200x
(a, ¢) e 500x (b, d)

Fo: autor, 2020

Figura 60 — Imagens obtidas por MO da amostra 15SiC - se¢do transversal (a, b) e se¢do longitudinal (c, d); 200x
(a, c) e 500x (b, d)

Fonte: O autor, 2020



103

Figura 61 — Imagens obtidas por MO da amostra 20SiC - secéo transversal (a, b) e se¢do longitudinal (c, d); 200x
(a, ¢) e 500x (b, d)

Fonte: O autor, 2020

5.2.1.4 Consolidados da liga AA6061 reforcado com AIN

As micrografias dos compositos de nitreto de aluminio apds extrusdo, estdo
apresentadas nas Figuras 62 a 64.

Assim como nos consolidados reforcados com Al2Os e SiC, a extrusdo fez com que a
fase reforgo ficasse alinhada com a diregdo de extrusdo, como pode ser observado nas secdes
longitudinais das amostras (a seta vermelha mostra a dire¢do de extrusao).

Chen et al. (2016) verificaram que ap0s a extrusdo ocorre redu¢do no tamanho das
particulas do material e a fase reforco tende a se distribuir na regido do contorno das particulas,
ou seja, na regido de juncéo entre duas particulas do pd. Ainda foi constatado que o reforco se
orienta numa direcdo paralela a direcéo de extruséo.

Houve uma distribuicdo relativamente uniforme, porém com a ocorréncia de alguns
aglomerados (destacados pelo circulo azul nas Figuras 62 a 64). Segundo Subramanian et al.
(2015) o acumulo de reforco na regido de ligacdo das amostras pode causar degradacdo das
propriedades mecanicas, uma vez que esse acimulo causa descontinuidade na interface matriz

reforco, prejudicando a transferéncia de tensdo da matriz para o reforco.
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Figura 62 — Imagens obtidas por MO da amostra 10AIN - secéo transversal (a, b) e se¢do longitudinal (c, d);
200x (a, ¢) e 500x (b, d)

Fonte: O autor, 2020

Figura 63 — Imagens obtidas por MO da amostra 15AIN - secéo transversal (a, b) e se¢éo longitudinal (c, d);
200x (a, c) e 500x (b, d)

nt: O autor, 2020
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Figura 64 — Imagens obtidas por MO da amostra 20AIN - secéo transversal (a, b) e se¢do longitudinal (c, d);
200x (a, ¢) e 500x (b, d)

§—10m |

Fot: O autor, 2020

5.2.1.5 Consolidados da liga AA6061 reforcado com SisN4

As imagens obtidas por MO das amostras dos consolidados reforcados com 10%, 15%
e 20% de SisN4 estdo apresentadas nas Figuras 65 a 67.

Assim como nas demais amostras, 0 reforco de nitreto de silicio assumiu uma direcdo
paralela a direcdo de extrusdo, indicada pelas setas vermelhas nas se¢des longitudinais. Zhang
et al. (2019) verificaram que um compdsito de aluminio reforcado com whikers de SizNs, estes
foram direcionados numa direcdo paralela a direcdo de extrusdo. Parveen et al. (2019)
verificaram que ao realizar a extrusdo nos compasitos de liga de aluminio reforcados com SizNa
ocorreu uma melhor distribuicéo do reforgo na matriz.

Foi possivel observar que o compdsito com 10% de SizN4 obteve uma disperséo mais
uniforme do reforco na matriz. As amostras com 15% e 20% de SisN4, apesar de apresentarem
uma distribuicdo quase uniforme, ainda apresentaram alguns aglomerados do reforco
(destacados com circulos azuis). Parveen et al. (2019) observaram que a adi¢éo de 20% de SisN4
pode causar a fragilizagéo da ligacdo das particulas do pés. Ainda foram identificadas particulas
mais claras (indicadas por setas amarelas) que sdo impurezas provenientes do processo de

moagem.
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Figura 65 — Imagens obtidas por MO da amostra 10Si3N4 - secdo transversal (a, b) e se¢éo longitudinal (c, d);
200x (a, ¢) e 500x (b, d)

Fnte: O autor, 2020

Figura 66 — Imagens obtidas por MO da amostra 15Si3N4 - se¢do transversal (a, b) e se¢do longitudinal (c, d);
200x (a, c) e 500x (b, d)
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Figura 67 — Imagens obtidas por MO da amostra 10Si3N4 - secdo transversal (a, b) e se¢éo longitudinal (c, d);
200x (a, ¢) e 500x (b, d)

5

" Fonte: O autor, 2020
5.2.2 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

O objetivo de realizar 0 MEV nas amostras extrudadas foi confirmar as observacGes
feitas com as analises do MO e realizar o EDS afim de confirmar as composi¢des das amostras

e analisar a natureza das particulas observadas na microscopia 6tica.

5.2.2.1 Consolidados da liga AA6061 sem reforco

Na Figura 68 estdo apresentadas as imagens obtidas por MEV da amostra AAQ. Foi
possivel confirmar que mesmo apds a extrusdo a amostra ficou muito porosa (poros destacados
com o circulo azul).

Embora Jin et al. (2011) tenham verificado uma reducdo parcial na porosidade ap6s a
extrusdo, o po usado na fabricacdo da amostra AAO ndo passou pela moagem de alta energia e
também a camada superficial de 6xido dificulta a unido das particulas do p6. Por isso a ocorre
mais porosidade nesta amostra (circulos azuis).



Figura 68 —

Imagens obtidas por MEV da amostr
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Ainda foi possivel confirmar o alinhamento da porosidade, na sec¢do longitudinal, com

a direcdo de extruséo.

Na Figura 69 sdo apresentadas as micrografias da amostra AA2. Observa-se que a

porosidade na amostra diminui em comparacao & amostra AAQ, contudo ainda existe um pouco

de porosidade na amostra. Esta porosidade remanescente é devido a morfologia das particulas

do p6 usado na fabricacdo da amostra AA2. Como ja foi comentado, um tempo de 2 horas de

moagem foi insuficiente, pois ndo causa um refino no tamanho de particula e ainda formam

particulas laminares, que ndo tem boa densificacéo, fazendo com que a estrutura do consolidado

fique porosa. Nas Figuras 68 e 69 as setas vermelhas indicam a direc¢éo de extruséo.

Também foram observadas pequenas particulas na estrutura do material, indicada pela

seta amarela. Foi entdo feito um EDS pontual para melhor analisar essas particulas. A Figura
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70 mostra o resultado do EDS realizado e foi constatado que essas particulas sdo impurezas
provenientes do processo de moagem, desgaste da jarra e/ou das esferas usadas na moagem,
uma vez que sdo fases ricas em ferro e cromo. A seta vermelha indica uma regidao que representa
uma porosidade na estrutura do extrudado e a seta verde indica a matriz, pois o EDS apresentou

0 elementos da composicdo da liga AAG061.

Figura 69 — Imagens obtidas por MEV da amostra AA2 - secéo transversal (a, b) e se¢éo longitudinal (c, d)
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Fonte: O autor, 2020
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Figura 70 — Identificacdo de impureza na amostra AA2
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5.2.2.2 Consolidados da liga AA6061 reforgcado com Al2O3

Nas Figuras 71 a 73 estdo representadas as micrografias obtidas por MEV das amostras
reforcadas com 10%, 15% e 20% de alumina.

E possivel observar que com o aumento do teor de reforgo ocorre o aumento do actimulo
de alumina na estrutura das amostras. Foi confirmado o fato da alumina tender a formar
aglomerados na zona de unido entre as particulas, podendo causar degradacéo das propriedades
mecénicas do material.

Como o p6 das amostras reforgadas com alumina sofreram 2 horas de moagem, a
microestrutura se assemelha a da amostra AA2. Ainda com porosidade remanescente, porém
com alumina preenchendo a maioria dos poros que existiam, assim como foi verificado por
Reddy et al. (2017).

Na secdo longitudinal também foi identificado o alinhamento do reforgo com a dire¢do
de extrusdo (diregéo de extrusdo indicada pela seta vermelha). Em algumas micrografias foram
identificadas pequenas particulas (indicadas pelas setas amarelas). Foi entéo realizado o EDS
nas amostras para melhor identificacdo da natureza dos constituintes da micrografia.

Pelas micrografias foi identificado que com o aumento do teor de reforco, a alumina
tendeu a se aglomerar e a sua dispersdo na matriz se apresentou de maneira menos homogénea.
Foi entdo feito um EDS em mapa das amostras que comprovaram esta observacao. Na Figura
74 é possivel observar que a amostra 10Al1203 tem uma boa dispersao do reforco na matriz,
contudo as amostras 15AI1203 e 20AI203 passam a apresentar uma dispersdo menos
homogénea com a formacao de alguns aglomerados em sua estrutura.

A Figura 75 mostra o resultado do EDS realizado na amostra 20A1203. Onde foi feito
0 estudo de quatro pontos distintos na amostra. Inicialmente foi realizada a analise do ponto
representado pela seta amarela (particula branca), onde foi encontrada uma particula rica em
Fe, Cr e Ni, ou seja, trata-se de uma impureza proveniente do desgaste da jarra utilizada na
moagem. A seta vermelha representa a analise das manchas escuras (pretas) nas imagens, foi
encontrada uma concentracdo grande Al e O nessas areas da amostra, indicando assim os locais
de concentracdo de alumina. A seta verde por sua vez representa a analise feita na &rea cinza
claro, que foi identificada como sendo a matriz da liga AA6061. Vale salientar que nas amostras
10AI203 e 15AI203 as particulas brancas também representam impurezas provenientes da
moagem, as &reas escuras sdo os locais de concentracdo de alumina e a &rea cinza claro é a
matriz da liga AA6061.
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Figura 71 — Imagens obtidas por MEV da amostra 10Al203 - secdo transversal (a, b) e sec¢do longitudinal (c, d)
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Figura 72 — Imagens obtidas por MEV da amostra 15A1203 - se¢do transversal (a, b) e secdo longitudinal (c, d)

Fonte: O autor, 2020
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Figura 73 — Imagens obtidas por MEV da amostra 20AI203 - secéo transversal (a, b) e se¢éo longitudinal (c, d)

Figura 74 — Distribui¢do de Al203 na matriz da liga AA6061: 10AI203 (a), 15AI1203 (b) e 20AI203 (c)
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Figura 75 — Identificacdo das fases constituintes do compdsito AA6061 + Al203
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5.2.2.3 Consolidados da liga AA6061 reforgado com SiC

As Figuras 76 a 78 apresentam as micrografias das amostras reforgadas com 10%, 15%
e 20% de carboneto de silicio.

Como foi visto na microscopia 6tica, a porosidade nas amostras reforcadas com SiC
teve uma reducdo pois, como havia dito Sun et al. (2011), quando a relag&o entre os tamanhos
de particulas do p6 da matriz com o reforco se aproximas da unidade ocorre uma melhor
dispersdo da fase reforco na matriz e o numero de poros € reduzido. Contudo ainda existem
poros remanescentes na estrutura. Como pode ser visto nas micrografias com maior aumento,
0S poros coexistem na regido de ligacdo entre a matriz e as particulas de reforco.

Esses poros fazem com que haja uma descontinuidade na ligacéo entre as particulas de
reforco e a matriz, degradando assim as propriedades mecanicas do material.

Nos compositos 15SiC e 20SiC foram observados que algumas particulas do reforco
fraturaram apés a extrusdo, isto ocorre devido as elevadas forcas de cisalhamento existentes no
processo (Jin et al., 2011). S8o esses mesmos esforcos que fazem com que o reforco fique
alinhado com a direcdo de extrusdo (indicada pela seta vermelha nas se¢fes longitudinais).

Foi realizado também um EDS em mapa para analisar a homogeneidade da disperséo
dos elementos e do reforgo na matriz. Os resultados, Figura 79, mostraram que com a adigéo
do SiC o silicio presente na liga AA6061 difundiu na fase reforco, deixando a matriz
empobrecida deste elemento.

Ainda foram identificadas nas imagens pequenas 3 fases: uma fase numa tonalidade de
cinza mais claro, outra fase numa tonalidade de cinza mais escuro e pequenas particulas
brancas. Para identificacdo destas fases foi feito uma analise com auxilio do EDS. O resultado
do EDS esté exposto na Figura 80. Pelo resultado é possivel constatar que: as particulas brancas
(seta amarela) eram impurezas provenientes da moagem, as particulas cinza mais escuro (seta
vermelha) eram as particulas do SiC, j& a seta verde representa a analise realizada na regido
cinza mais claro que se trata da matriz da liga AAG061.
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Figura 76 — Imagens obtidas por MEV da amostra 10SiC - se¢do transversal (a, b) e secdo longitudinal (c, d)

Fonte: O autor, 2020

Figura 77 — Imagens obtidas por MEV da amostra 15SiC - se¢do transversal (a, b) e sec¢do longitudinal (c, d)
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Fonte: O autor, 2020
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Figura 78 — Imagens obtidas por MEV da amostra 20SiC - se¢do transversal (a, b) e sec¢do longitudinal (c, d)
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Figura 79 — Distribuicdo de SiC na matriz da liga AA6061: 10SiC (a), 15SiC (b) e 20SiC (c)

Fonte: O autor, 2020

Fonte: O autor, 2020
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Figura 80 — Identificagdo das fases constituintes do compdsito AA6061 + SiC
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5.2.2.4 Consolidados da liga AA6061 reforcado com AIN

As micrografias obtidas por MEV dos consolidados refor¢ados com nitreto de aluminio
estdo apresentadas nas Figuras 81 a 83.

Assim como no caso das amostras reforcadas com alumina, o nitreto de aluminio teve
uma tendéncia de formar aglomerados na regido de ligacéo entre as particulas do p6 matriz.
Essa tendéncia causa uma degradacao das propriedades mecanicas do material, pois cria zonas
com falta de continuidade entre a matriz e o reforco. Foi constatado a presenca de pequenas
particulas no corpo do consolidado (indicados por setas amarelas)

Ficou evidente também que, observando as imagens de maiores aumentos, ainda existe
uma grande quantidade de poros na estrutura no consolidado. Isto é devido a relacéo entre o
tamanho de particula do reforgo com o tamanho de particula do pé matriz. Como foi observado
por Sun et al. (2011) quando a relacdo entre o tamanho de particula do reforco e da matrizes
distancia da unidade, é formada uma estrutura segregada, ou seja, com pouca coesdo entre as
particulas. Como resultado se obtém uma estrutura mais porosa e menos resistente. Analisando
as imagens foi possivel observar que a estrutura vai ficando mais porosa e segregada a medida
que a quantidade de reforco aumenta na composi¢do do composito.

Houve também a confirmacgdo do alinhamento do refor¢co com a direcdo de extrusao
(indicada pelas setas vermelhas).

Foi realizado um EDS em forma de mapa para avaliar a dispersdo do reforco na matriz.
O resultado do EDS, Figura 84, mostra que de fato o nitreto de aluminio tem um comportamento
semelhante ao da alumina. Se acumula na regido de ligacéo entre as particulas do pé matriz
formando aglomerados com alguns pontos onde a dispersao se da de maneira mais distribuida
na matriz. Contudo, o aumento do teor de reforco aumente a quantidade de pontos de
aglomeracao.

Foi feito o EDS pontual para analisar a natureza das fases presentes na estrutura do
extrudado. O resultado do EDS, Figura 85, mostrou que: as pequenas particulas observadas
(setas vermelhas) tratam-se de impureza proveniente do processo de moagem; a seta amarela
representa as particulas que se tratam de particulas do reforco de AIN; ja a matriz do compdsito

é representada pela seta verde, que mostra a composicdo da liga AAG061.
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Figura 81 — Imagens obtidas por MEV da amostra 10AIN - se¢do transversal (a, b) e secdo longitudinal (c, d)
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Figura 84 — Distribuicdo de AIN na matriz da liga AA6061: 10AIN (a), 15AIN (b) e 20AIN (c)
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Figura 85 — Identificacdo das fases constituintes do composito AA6061 + AIN
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5.2.2.5 Consolidados da liga AA6061 reforcado com SizN4

As Figuras 86 a 88 mostram as micrografias dos compositos reforcados com 10%, 15%
e 20% de nitreto de silicio ap0s extruséo.

Pelas micrografias foi possivel observar que novamente a fase reforgo teve a tendéncia
de formar aglomerados no corpo do consolidado. Contudo, em comparagdo com o reforgo de
AIN, o reforco de SisN4 apresentou melhor disperséo do refor¢o na matriz. Apesar da extrusao
favorecer uma melhor dispersdo do refor¢co na matriz, ainda foram observados aglomerados
com o aumento do teor de reforgco na composicao do compasito.

Uma vez que o reforco estd melhor disperso na matriz, a porosidade tende também a
diminuir. Embora a porosidade coexista com as particulas de reforco na regiao de ligacdo entre
reforco e matriz.

Mais uma vez foram observadas a presenca de pequenas particulas brancas nas imagens,
juntamente com outras particulas maiores. As particulas de reforco do nitreto de silicio
apresentaram uma distribuicdo de tamanho de particula mais regular que a apresentada pelo
carboneto de silicio e nitreto de aluminio.

Por se tratarem de particulas de menor tamanho o refor¢o tende a se depositar na regido
de ligacdo das particulas da matriz e ter uma dispersdo mais comprometida (formacgédo de
aglomerados) (Sun et al., 2011).

Foi realizado um EDS em mapa para averiguar a distribuicdo do refor¢co na matriz,
Figura 89. Foi possivel observar que em todas as composicdes a distribuicdo do nitreto de silicio
se da de forma quase uniforme, com aparicdo de alguns aglomerados. Contudo a amostra
20Si3N4 foi a que apresentou melhor distribuicdo de particulas, porém como foi visto na
microscopia Otica, esta amostra também apresenta alguns aglomerados do reforco. E mais uma
vez foi observado que o silicio presente na liga AA6061 se difundiu nas particulas de reforco,
mas na amostra 20Si3N4 ocorra a apari¢do de silicio disperso na matriz.

Para se estudar a natureza das fases presentes nas micrografias, foi feito um EDS
pontual. O resultado do EDS, Figura 90, mostrou que: as particulas maiores dispersas no
composito sdo particulas do nitreto de silicio (seta amarela); as particulas brancas (seta
vermelha) se tratavam das impurezas provenientes da moagem de alta energia; a seta verde

representa a analise feita na regido da matriz da liga AA6061.
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Figura 86 — Imagens obtidas por MEV da amostra 10Si3N4 - se¢do transversal (a, b) e secéo longitudinal (c, d)
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Figura 87 — Imagens obtidas por MEV da amostra 15Si3N4 - se¢do transversal (a, b) e secéo longitudinal (c, d)
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Figura 89 — Distribuicdo de Si3N4 na matriz da liga AA6061: 10Si3N4 (a), 15Si3N4 (b) e 20Si3N4 (c)

Fonte: O autor, 2020
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Figura 90 — Identificagdo das fases constituintes do compdsito AA6061 + Si3N4
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5.2.3 Densificacao

Utilizando as Equacdes 2 a 5, foram calculadas as densidades nominais e reais de todos

os consolidados. Os resultados estdo expostos na Tabela 20.

Tabela 20 — Densificacdo das amostras consolidadas
Densidade (g/cmd)

Consolidado Densificacdo (%)
Nominal Real

AAO0 2,70 2,39 88,63
AA2 2,70 2,27 84,04
10AI1203 2,83 2,37 83,75
15A1203 2,90 2,43 83,97
20Al1203 2,96 2,46 83,10
10SiC 2,74 2,52 91,95
15SiC 2,76 2,36 85,46
20SiC 2,78 2,65 95,34
10AIN 2,76 2,56 92,94
15AIN 2,78 2,33 83,69
20AIN 2,81 2,20 78,32
10Si3N4 2,77 2,48 89,41
15Si3N4 2,81 2,58 91,90
20Si3N4 2,85 2,59 91,09

Fonte: O autor, 2020

Inicialmente, foi observado que a amostra AAO teve uma densificacdo maior que a
amostra AA2, 88,63% e 84,04%, respectivamente. Assim como Fagagnolo et al. (2003)
observaram que uma morfologia esférica tem um bom empacotamento e pode causar uma maior
densificagdo. Como o p6 da amostra AA2 apresentou morfologia laminar, esta amostra
apresentou uma densificagdo menor.

As amostras reforgadas com alumina apresentaram densificacdo semelhante e houve
uma queda na densificacdo se comparadas com as amostras da liga sem refor¢o. Assim como
Reddy et al. (2017), Chen et al. (2016) e Subramanian et al. (2015) observaram, a alumina tende
a se acumular na regido de ligacdo entre as particulas do p6 da matriz. Com o aumento do

percentual de alumina houve aumento da aglomeragéo do reforgo fazendo com que houvesse
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um aumento da porosidade nessas regides (Sun et al., 2011). A combinacdo desses fatores
contribuiram para a queda na densificagdo, em relagdo a liga sem reforgo.

As amostras reforcadas com carboneto de silicio apresentaram um aumento na
densificacdo, sendo a amostra 20SiC com maior densificacdo, 95,34%, entre as composicoes.
Contudo a amostra 15SiC apresentou uma queda na densificagdo. Como foi observado por Sun
et al. (2011) a densificacdo aumenta a medida que a rela¢do entre o tamanho de particula do
reforco com o tamanho de particula da matriz se aproxima da unidade. Com isso foi possivel
observar gque para a composi¢do com 15% de SiC a relacéo entre os tamanhos de particulas se
distanciou da unidade. Contudo houve a tendéncia de aumento da densificagdo com o aumento
da porcentagem de reforgo.

As amostras com reforco de nitreto de aluminio apresentaram uma queda na
densificacdo. Este comportamento pode ser explicado pelo fato do nitreto de silicio ter formado
aglomerados com o aumento do teor de refor¢o na composi¢ao. Com isso a estrutura ficou mais
comprometida e houvesse aqueda na densificagcdo devido aos aglomerados formados, onde se
alocam também poros.

Assim como as amostras refor¢adas com alumina, as amostras reforcadas com nireto de
silicio apresentaram densificagdo semelhantes entre as composi¢cdes. Como ja havia sido
observado, os compostos com nitreto de silicio apresentaram formacdo de pequenos
aglomerados com uma boa disperséo da fase refor¢o na matriz, fazendo com que néo houvesse
uma grande diferenca entre as densificacGes das amostras reforcadas com SisN4. Além disso

elas obtiveram uma densificacdo superior as amostras sem reforco.

5.2.4 Microdureza Vickers

Inicialmente foi estudado o efeito da moagem de alta energia, ou seja, foi comparada a
dureza da amostra AAO e da amostra AA2. Os resultados estdo apresentados na Figura 91.
Embora a amostra AAO tenha tido uma densificagdo superior a amostra AA2, a microdureza da
amostra AA2 foi superior. Este comportamento pode ser explicado pois ao se realizar a moagem
de alta energia as particulas do p6 sdo mecanicamente deformadas fazendo com que a densidade
de discordancia aumente nas particulas do p6 ap6s moagem, ou seja, ocorre 0 mecanismo de
endurecimento por deformacéo a frio (Jin et al, 2011; Adamiak et al., 2004; Sun et al., 2011).
Ainda foi possivel observar que a microdureza apresentou-se de forma bem homogénea em

todo o corpo das amostras AAO e AA2.
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Figura 91 — Microdureza das amostras AAQ e AA2
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Ozturk et al. (2010) trabalharam com a liga AA6061 fundida e realizaram o tratamento
térmico T6. Foi obtida uma dureza maxima de ~90HV apds 200 minutos de envelhecimento
artificial. Aradjo (2011) trabalhou com a liga AA6061 sinterizada, obtendo uma dureza de
~40HV. Logo, 0 processamento por moagem de alta energia juntamente com a extrusao a
guente se faz um bom meio de fabricacdo de materiais, uma vez que pode atingir durezas
semelhantes as durezas de ligas fundidas tratadas termicamente e tem dureza superior aos
materiais fabricados por sinterizacéo.

Em seguida, foram avaliadas as microdurezas das amostras refor¢cadas com alumina,
Figura 92. Pelos resultados foi possivel observar que a alumina contribuiu para o aumento da
microdureza do compdsito, uma vez que a microdureza da liga AA6061 foi melhorada com a
insercdo do refor¢o na composigdo, tendo como microdureza maxima ~105HV em média, no
composito 15AI1203. No entanto o aumento do teor de alumina nas amostras ndo apresentou
uma contribuicdo tdo grande no aumento da microdureza, o efeito da moagem de alta energia
no aumento da microdureza é maior que o efeito da adigdo de reforgo (Fagagnolo et al., 2003).
Houve uma reducdo na microdureza na amostra 20AI203, pois esta foi a que apresentou
maiores aglomerados de reforco na matriz. A aglomeracdo de alumina na regido de ligacédo das

particulas do p6 causa a degradacéo das propriedades mecénicas (Subramanian et al., 2015).
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Figura 92 — Microdureza das amostras reforgadas com alumina
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Em suas pesquisas Aradjo (2011) trabalhou com amostras sinterizadas e também
constatou que a alumina ndo causou um aumento muito significativo na microdureza das
amostras, alcancando também maior microdureza com 15% de adi¢cdo de alumina, ~50HV.
Singla et al. (2015) trabalharam com ligas fundidas, obtendo uma microdureza de ~100HV com
adicédo de 10% de alumina. Zan et al (2019) conseguiram aumentar o limite de escoamento e
tensdo Ultima de ruptura com a adi¢do de alumina a matriz de aluminio. Gasem e Ali (2013)
verificaram que ao se adicionar alumina ao aluminio, este passa a ter um comportamento mais
fragil, com diminuicdo do limite de resisténcia a fadiga. Reddy et al. (2017) usando ligas de
aluminio extrudadas reforcadas com alumina, verificou que o aumento do teor de alumina na
matriz causa um aumento na microdureza, com a maior microdureza sendo no compdsito com
15% de adicdo de alumina. Alizadeh e Aliabadi (2011) trabalharam com ligas de aluminio
extrudadas reforcadas com alumina, em seus estudos utilizaram tempos de moagem de 5 horas
e alcangaram durezas superiores 130HV para 20% de alumina. Com isso foi observado o quanto
o tempo de moagem interfere na dureza final do material.

As microdurezas das amostras reforgadas com carbeto de silicio estdo apresentadas na
Figura 93. Foi observado que a microdureza tende a aumentar com o aumento do teor de reforgo
na matriz de aluminio. As amostras com 10% e 15% n&o apresentaram aumento significativo
na microdureza, contudo a amostra 20SiC apresentou um aumento consideravel na
microdureza, sendo o composto de maior microdureza avaliado neste trabalho. Assim como

Umasankar et al. (2014), Zhao et al. (1991) e El-Daly et al. (2012) comprovaram que a inser¢ao
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de carbeto de silicio causa o aumento da dureza e o aumento do teor de reforgo promove uma
amostra mais dura. Este aumento de microdureza faz com que o composito se torne mais fragil,
diminuindo sua ductilidade (Zhao et al, 1991).

Figura 93 — Microdureza das amostras reforgadas com carboneto de silicio
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Analisando os resultados foi possivel observar que na secdo longitudinal da amostra
20SiC o desvio padrdo das medigOes foi mais elevado. Isto foi devido ao alinhamento das
particulas de reforco na direcdo de extrusdo. Ou seja, foram criadas zonas ricas de reforco e
zonas mais empobrecidas, fazendo com que na se¢do longitudinal a distribuicdo de reforco ndo
fosse tdo homogénea. J& nas amostras com 10% e 15% de refor¢o a distribuicdo se deu de
maneira mais homogénea.

Estudos prévios realizados com ligas de aluminio reforcadas com SiC foram feitos e as
conclusdes obtidas foram semelhantes as obtidas nas analises aqui presentes. Por exemplo —
Singla et al. (2015) indicou 0 aumento progressivo da microdureza com o aumento do teor de
SiC na matriz de aluminio, alcangando uma microdureza de ~110HV para um composto
reforcado com 10% de SiC; Knowles et al. (2014) verificaram uma microdureza de 88,1HV0,5
para um compasito com 10% de SiC e uma microdureza de 101,9HV0,5 para uma composicao
de 15% de SiC; Sun et al. (2011) verificaram a influéncia do tamanho de particula do refor¢o
no aumento da microdureza, esta aumento com a diminui¢do do tamanho de particulas, ou seja,
para maiores tempos de moagem séo obtidos pds mais refinados e por conseguinte compdsitos
de microdureza mais elevada; Araujo (2011) trabalhou com amostras sinterizadas e obteve uma
microdureza maxima de ~80HV com 15% de SiC. Com isso foi observado que o processo de

extrusdo mais uma vez se fez eficiente no que diz respeito ao aumento das propriedades
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mecanicas do material, assim como a adi¢do do carbeto de silicio foi mais marcante do que a
adicéo de alumina.

Os compositos reforcados com nitreto de aluminio tiveram suas microdurezas medidas,
Figura 94. Pelos resultados foi verificado que com o aumento do teor de reforco a microdureza
do composito tende a aumentar. Contudo para as amostras 10AIN e 15AIN a adic¢éo do reforgo
se mostrou ineficaz, pois estas tiveram uma dureza inferior a microdureza da amostra AA2. A
amostra 20AIN foi a Unica das composicdes que teve um aumento de microdureza relativo as
ligas sem reforco, mesmo que o aumento de microdureza tenha sido pequeno. Para esses
compositos ndo houve uma melhoria significativas nas propriedades pois houve grande
aglomeracdo do nitreto de aluminio no corpo das amostras, fazendo com que sua propriedade
mecanica fosse prejudicada (Subramanian et al., 2015). Chen et al. (2016) também utilizaram
AIN como reforco em ligas de aluminio e obtiveram bons resultados de microdureza, pois néo

houve ocorréncia de aglomerados em suas amostras.

Figura 94 — Microdureza das amostras reforgadas com nitreto de aluminio
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Outros autores tambeém estudaram o efeito do nitreto de aluminio como reforgo em
materiais compositos. Chen et al. (2016) concluiram que a adi¢do de nitreto de aluminio numa
liga de Mg-Al causa o aumento da microdureza da liga assim como aumenta seu médulo de
elasticidade. Fagagnolo et al. (2003) verificaram que a adi¢é@o de nitreto de aluminio contribui
para 0 aumento da microdureza, alcancando valores de 196HV para uma composi¢do com 15%
de AIN e um tempo de moagem de 5 horas. Abdoli et al (2008) também avaliaram o efeito do
tempo de moagem para um compoésito com 10% de AIN, com o aumento do tempo de moagem

¢ obtido um compoésito de maior microdureza, devido ao aumento da densidade de
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discordancias nas particulas do p6 assim como a morfologia quase esférica e o refino do pd,
atingidos apos longos tempos de moagem, também contribuem para aumento da microdureza.
Caballero et al. (2017) e Kumar et al. (2018) verificaram que o aumento do teor de AIN na
matriz metalica de aluminio contribui para o aumento da microdureza em relacéo a liga sem
reforgo.

Logo, o reforgo de nitreto de aluminio € um bom meio para promover um aumento das
propriedades mecanicas das ligas de aluminio. Contudo, neste trabalho, as amostras
apresentaram grandes aglomerados de refor¢co que fizeram com que as propriedades mecanicas
dos compositos fossem altamente debilitadas.

As amostras com reforco de nitreto de silicio tiveram suas microdurezas medidas, Figura
95. Os resultados mostraram que o reforco de nitreo de silicio obteve uma boa homogeneidade
da propriedade de microdureza na amostra, uma vez que as microdurezas das se¢des transversal
e longitudinal sdo semelhantes, comportamento semelhante as amostras reforcadas com
alumina. Isto também é caracterizado pela dispersdo quase uniforme do refor¢o na matriz. Este
reforco também apresentou aumento da microdureza a medida que foi aumentada sua
quantidade na matriz, sendo a amostra 20Si3N4 o compdsito que apresentou maior microdureza
dos compdsitos reforcados com nitreto de silicio.

Outros estudos foram realizados com esse reforgo. Ambigai e Prabhu (2017)
trabalharam com ligas de aluminio fundidas reforcadas com nitreto de aluminio e obtiveram
microdureza média de 78,5HV. Zhang et al. (2019) e Parveen et al. (2019) também observaram
gue o aumento do teor de reforco na matriz causa aumento da microdureza, assim como
aumento do limite de escoamento dos compdsitos.

Com isso o nitreto de silicio trata-se de um refor¢co com boa aplicabilidade na melhoria
das propriedades mecanicas das ligas de aluminio. Tem boa dispersdo de particulas na matriz e
tem tendéncia de forma pequenos aglomerados que ndo sdo tdo prejudiciais ao material

fabricado.



Figura 95 — Microdureza das amostras reforgadas com nitreto de silicio
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Por fim, os resultados das medi¢cdes de microdureza de todas as amostras foram

comparados, Figura 96. Onde foi possivel observar que, de um forma geral, a microdureza dos

compdsitos sdo maiores que as microdurezas das ligas sem reforco e a medida que o teor de

reforco aumenta na matriz a microdureza também amenta. O consolidado que apresentou maior

microdureza foi o 20SiC, os consolidados reforcados com alumina apresentaram microdureza

semelhante e homogénea nas se¢des. Os consolidados reforgados com nitreto de aluminio e

nitreto de silicio foram aqueles com menor microdureza dentre os consolidados reforgados.

Figura 96 — Microdureza das amostras consolidadas
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6 CONCLUSOES

Os compdsitos de matriz de aluminio AA6061 foram preparados de acordo com as

técnicas de metalurgia do po e extrusdo a quente e os resultados obtidos pela caracterizacéo dos

mesmos estdo apresentados abaixo:

a)

b)

d)

f)

9)

h)

)

K)

Utilizando a técnica da Metalurgia do P6 (MP): moagem de alta energia, compactacdo
uniaxial a frio e extrusdo a quente, os compositos da liga AA6061 reforcados com AlOs,
SiC, AIN e SisN4 foram fabricados com sucesso.

A moagem de alta energia foi efetiva na incorporacao do refor¢o na matriz da liga AA6061.
O tempo de moagem foi considerado insuficiente para atingir o equilibrio, uma vez que as
particulas dos pos apresentaram morfologia laminar e distribuicdo de tamanho de particula
assimétrica ao final das 2 horas de moagem.

Nos consolidados, a distribuigédo do reforgo se deu de maneira quase homogénea nas sec¢des
transversais e apresentaram um paralelismo com a direcdo de extrusdo na secao
longitudinal.

Os consolidados da liga AA6061 sem reforco apresentaram boa consolidacdo e pouca
porosidade ap6s extrusdo devido a morfologia das particulas dos p6s utilizados.

Os consolidados refor¢cados com alumina (Al203) e nitreto de aluminio (AIN) apresentaram
formacédo de aglomerados. Os aglomerados aumentaram em tamanho e quantidade com o
aumento da quantidade de reforco.

Os consolidados reforcados com carboneto de silicio (SiC) e nitreto de silicio (SisNa4)
apresentaram boa dispersdo do refor¢o na matriz, as particulas do reforco configuraram
tamanho irregular devido ao pouco tempo de moagem.

Houve ainda a presenca de porosidade remanescente nas amostras, uma vez que a maior
densificacdo alcancada foi de 95,34% para a amostra 20SiC.

A insercdo de refor¢o na matriz fez com que a densificacdo fosse melhorada, devido ao
refino de grdo promovido pela adi¢do de reforgo cerdmico a matriz metalica, com excegéo
dos compositos reforgados com nitreto de aluminio, cuja formacéo de aglomerados, teve
sua densificacdo prejudicada com o aumento do teor de reforco.

O processo de moagem de alta energia associado a extrusdo a quente causa deformacéo
plastica nas particulas do p6 fazendo com que a microdureza do material seja aumentada.
Os consolidados reforgados com Al2O3 e SisNg4 tiveram uma microdureza homogénea ao

longo de todo o corpo da amostra para todas as composigdes.
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I) Devido a formacdo dos aglomerados a microdureza dos compdsitos reforcados com AIN
apresentaram dureza inferior ao consolidado AA2 (liga AA6061 sem reforgo com 2 horas
de moagem).

m) Os compostos reforcados com SiC apresentaram irregularidade na microdureza ao longo do
corpo da amostra, pois o reforgo, na se¢éo longitudinal, ficou alinhado a dire¢do de extrusao
fazendo com que houvessem regides enriquecidas e outras empobrecidas de reforco.

n) A insercdo de reforco a matriz causa o aumento da microdureza do material, sendo o

composito de maior microdureza o 20SiC.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

a) Processar 0s pds compdsitos com tempos de moagem superiores a 2 horas hum moinho
SPEX.

b) Realizar tratamento térmico nos consolidados da liga AA6061 reforcados com Al203, SiC,
AIN e Si3N4.

¢) Realizar ensaios de desgaste por abrasédo do tipo Pino — Disco.

d) Realizar ensaio de flexdo em trés pontos.

e) Auvaliar a resisténcia a corrosdo dos compositos.

f) Utilizar os p6s compositos como revestimento.
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