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RESUMO

O aluminio e suas ligas constituem como um dos materiais metalicos mais
utilizados em diversos segmentos e aplicacdes na industria, devido especialmente as
suas propriedades fisicas e mecanicas. Entre as diversas ligas, destaca-se as da série
7XXX, aplicada principalmente em componentes estruturais de aeronaves, pois
apresentam niveis mais elevados de resisténcia e dureza. Assim este trabalho
consistiu na fabricacéo e estudo de trés ligas de aluminio, AA7009, AA7011 e AA7013,
através de técnicas de metalurgia do p6. Ao total foram preparadas nove amostras
(trés para cada liga), adicionando como reforco os elementos; Silicio (Si), Ferro (Fe),
Cobre (Cu), Manganés (Mn), Cromo (Cr), Niquel (Ni), Zinco (Zn) e Titanio (Ti), ambos
utilizando a moagem de alta energia (MAE). Os pos foram processados em um moinho
vibratorio do tipo SPEX durante 0,5; 1,0; 2,0 horas. Os pés foram compactados
unixialmente a frio a uma carga de 40 ton e sinterizados em um forno tipo mufla a
temperatura de 500° C durante 5,0 horas. A caracterizacdo dos pdés se deu por
Difracdo de Raios-x (DRX), Microscopia Eletrbnica de Varredura (MEV) e
Espectroscopia de Baixa Energia Dispersiva de raios-x (EDS) para analise da incluséo
dos reforcos de elementos de liga e planos cristalograficos. As amostras foram
submetidas ao ensaio de Microdureza Vickers, obtendo como resultado na liga de Al
AA7013 (secdo superficial) processada durante 2,0h, teve uma média de 151,8 HV,
obtendo assim um aumento de 381,39% em relacdo ao Aluminio AA1100

(comercialmente puro), da qual teve um resultado médio de 31,95 HV.

Palavras-chave: Metalurgia do p6. Moagem de alta energia. Liga AA7009. Liga
AA7011. Liga AA7013.



ABSTRACT

Aluminum and its alloys are one of the most widely used metal materials in
various industry segments and applications, due in particular to their physical and
mechanical properties. Among the various alloys, we highlight the 7XXX series, mainly
applied in structural components of aircraft, as they have higher levels of strength and
hardness. Thus this work consisted of the manufacture and study of three aluminum
alloys, AA7009, AA7011 and AA7013, through powder metallurgy techniques. In total,
nine samples were prepared (three for each alloy), adding as reinforcement the
elements; (Zn) and Titanium (Ti), both using the high energy grinding (MOE) and the
high-temperature grinding (MOE). The powders were processed in a SPEX type
vibrating mill for 0.5; 1.0; 2.0 hours. The powders were then compacted unixially cold
in a hydraulic press at a pressure of 40 ton and sintered in a muffle furnace at a
temperature of 500 ° C for 5.0 hours, the characterization of the powders was by X-ray
Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM) and X-ray Dispersive Low
Energy Spectroscopy (EDS) for the analysis of the inclusion of alloying element
reinforcements and crystallographic planes. The samples were submitted to the
Vickers Microhardness test, obtaining as result, the Al AA7013 (surface section) alloy
processed for 2 hours had an average of 151.8 HV, thus obtaining an increase of
381,39% in relation to Aluminum AA1100 (commercially pure), of which it had an

average result of 31.95 HV.

Keywords: Powder metallurgy. Machanical alloying. AA7009 alloy. AA 7011 alloy. AA
7013 alloy.
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1 INTRODUCAO

O aumento no consumo de aluminio € a prova do que este metal significa na
industria moderna. O aluminio segue o ferro/aco entre os metais de maior consumo
anual, sendo o mais importante dos metais ndo ferrosos. Dentre as caracteristicas
fisico-quimicas, destaca-se 0 seu baixo peso especifico, comparado com outros
metais de grande consumo, resisténcia a corrosdo e alta condutibilidade
elétrica/térmica (ABAL, 2007).

Um dos motivos que torna o aluminio tdo atrativo, é o fato de poder combinar-
se com a maioria dos metais de engenharia, formando ligas a partir destas
combinacdes para obtengéo de caracteristicas tecnologicas. Dentre essas, destacam-
se as ligas da série 7XXX (Al, Zn), utilizada principalmente na industria aeronautica
(fuselagem de aeronaves), pois oferece uma maior resisténcia mecanica.

O aluminio e suas ligas atualmente séo processados por técnicas de metalurgia
com aplicagdes no setor industrial em grande escala (BARBOSA, 2014; CHIAVERINI,
2001). A metalurgia do p6 € um processo de fabricacdo que consiste na manufatura
de pecas a partir da consolidacdo de pds-metélicos, possui baixo custo econémico,
utiliza o aproveitamento maximo da matéria-prima (acima de 95%) e obtencdo de
pecas com formas complexas. Tornando-se assim muitas vezes mais competitivo do
gue outros processos de fabricacao.

O presente trabalho consiste em fabricar ligas de aluminio AA7009, AA7011 e
AA7013, utilizando o processo de fabricacdo por metalurgia do p6. Os pd6s foram
misturados e homogeneizados através de técnicas de moagem de alta energia,
submetidos a uma compactacdo uniaxial, obtendo forma e dimensionamento, e por
fim sinterizados, promovendo uma maior rigidez, dureza e resisténcia mecéanica dos

materiais processados.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo Geral

Este trabalho tem como objetivo principal obter e estudar as ligas de Aluminio das
séries AA 7009, AA7011 e AA7013, fabricada por técnicas de metalurgia do po.
1.1.2 Objetivos Especificos



Verificar a homogeneidade dos reforcos nas ligas obtidas apds o tempo de
processamento no moinho de alta energia e percentual de Zn (variacdo em
massa), comparar com o aluminio AA1100;

Analisar, por meio do ensaio de dureza Vickers, a influéncia na variacdo do
aumento de dureza das ligas fabricadas de acordo com o tempo de
processamento no moinho de alta energia;

Verificar o efeito da moagem de alta energia na morfologia das ligas
processadas no tempo de 0,5; 1,0 e 2,0 h;

Caracterizar as amostras de pos por DRX, MEV e EDS no que concerne a
microestrutura e a estrutura.;

Caracterizar as amostras sinterizadas por MO, MEV e EDS no que concerne

a microestrutura e a estrutura.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 ALUMINIO

O aluminio é o metal ndo ferroso mais produzido e atualmente o segundo mais
consumido, estando apenas atrds do aco. E um dos metais mais abundantes
(terceiro), com representacao de 8% da crosta terrestre, depois do oxigénio e silicio,
possui numero atdmico 13 (treze protons e treze elétrons), € identificado pelo simbolo
Al, massa atdmica 27 u.m.a. e massa especifica 2,70 g/cm?3,

Dentre algumas caracteristicas, o aluminio apresenta uma longa lista de
propriedades intrinsecas: € leve, resistente a corrosao, altamente condutor e reflexivo,
atoxico, duravel e reciclavel. Por meio de diferentes métodos de processamento e uso
de ligas o aluminio assume a forma, resisténcia e densidade desejadas. A variedade
do uso de aluminio esta relacionada com suas caracteristicas fisico-quimicas, tendo
como destaque o seu baixo peso especifico (ABAL, 2017; ABAL, 2007).

O aluminio foi descoberto por Sir Humphrey Davy em 1809, tendo sido isolado
pela primeira vez em 1825 por H. C. Oersted, mas apenas em 1886 foi desenvolvido
um processo industrial econémico de reducdo. Neste ano, dois cientistas trabalhando
independentemente, Charles Martin Hall, nos Estados Unidos, e Paul Louis Héroult,
na Franca, inventaram o mesmo procedimento eletrolitico para reduzir a alumina em
aluminio (ABAL, 2007).

O procedimento de Hall-Héroult € atualmente usado, consumindo cerca de 14,8
kWh de acordo com a média brasileira de producdo de aluminio primario (1Kg). A
partir da obtencdo do aluminio por eletrélise, foi possivel a producdo em escala
comercial, com isso permitindo reducéo de grande significancia com relacéo ao custo
de fabricacdo e tendo como resultado o aumento na utilizacdo deste metal
(BARBOSA, 2014; ABAL, 2007).

O Aluminio € um metal extraido da bauxita na forma de 6xido de aluminio
(Al203). O minério industrial mais importante é a bauxita, a partir da qual se obtém o
aluminio. Para que a producao de aluminio seja viavel, a bauxita deve possuir um teor
de oxido de aluminio variando entre 35% a 45%. Em geral sdo necessarios 5 a 7
toneladas de bauxita para produzir 2 toneladas de alumina, que por sua vez converte-
se em 1 tonelada de aluminio. Aproximadamente 92% da produc¢do mundial de bauxita
é utilizada na producéo de alumina (ABAL, 2017; ABAL, 2007).
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Grande parte das reservas mundiais encontra-se localizada principalmente em
regides tropicais e subtropicais. A bauxita ocorre em trés principais tipos de climas
(Figura 1):

Figura 1 - Reservas Mundiais de Bauxita

Subtropical
10%

Fonte: International Aluminium Institute (2007).

Dentre as mais variadas aplicacfes, o aluminio € utilizado para a fabricacdo
de itens nobres, como moldura de espelhos, nimeros de casas e bandejas. Utensilios
de culinarias, como panelas e assadeiras também foram um grande mercado inicial.
Em tempo, o aluminio cresceu em diversidade de aplicacdbes ao ponto que
virtualmente qualquer aspecto da vida moderna possa ser direto ou indiretamente
afetado pelo seu uso (BRAGA, 2011).

Além disso, na industria automobilistica, os componentes de aluminio
representam, em média, 8,6% do peso total dos veiculos, tem cerca de de 1/3 do peso
do aco, o que significa que as pec¢as podem ser resistentes e ao mesmo tempo reduzir
0os pesos dos veiculos, melhorando a eficiéncia no consumo de combustiveis,
reduzindo custos operacionais e emissdes de gases do efeito estufa, além de sua
excelente resisténcia e capacidade de absorcdo de energia durante uma colisdo. Na
indUstria aeronautica, cerca de 70% da estrutura dos avibes € composta de aluminio
(fuselagem, motores, acessorios, tanques para combustivel liquido e oxidantes), é
usado em praticamente todos os segmentos da industria de aeronaves (ABAL, 2017,
BRAGA, 2011; ASM,1990).

No Brasil, o setor de transportes é bastante favoravel, demandou cerca de 216 mil
toneladas no ano de 2015. O que é representado por cerca de 26% do total de

aluminio consumido no mundo, enquanto no Brasil é responsavel por 16% do
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consumo domeéstico. A Figura 2 mostra 0 consumo per capita do Brasil comparado a
outros paises com renda per capita similar, como € o caso do México e Argentina
(ABAL, 2017).

Figura 2. Consumo per capita dos principais consumidores de aluminio no ano de 2015

Consumo per capita - mercado de transportes - 2015
(kg/hab/ano)
%00 4~ 13,23
12.00 - 11,70
10,00 +—
8.00 4 6,95
6,00 4
4,00 4
200 210 1,31 1,03
0 I
Japao Canad4/EUA Europa México Argentina Brasil

Fonte: ABAL (2017).

2.2 LIGAS DE ALUMINIO

E conveniente dividir as ligas de aluminio em duas categorias principais:
fundidas e forjadas. Uma diferenciacdo adicional para cada categoria é baseada no
mecanismo primario de desenvolvimento da propriedade. (ASM, 1990).

O sistema da Aluminium Association (AA) adotou a classificacdo para as ligas
de aluminio “The Aluminium Association Alloy and Temper Designation System”,
sendo esse sistema 0 mais aceito internacionalmente e o adotado como referéncia no
Brasil, através da norma NBR 6834/2000. Esse sistema de identificacdo de ligas
emprega nomenclaturas diferentes para ligas forjadas (ligas trabalhaveis) e fundidas.
Para ambos os tipos séo especificadas por um nimero com quatro digitos, que indica
as principais impurezas presentes e, em alguns casos, o nivel de pureza (CALLISTER,
2013; LAGO, 2010).

Esse sistema é descrito logo abaixo:

e Série 1XXX - Aluminio comercialmente puro, usado principalmente nas
indUstrias elétricas e quimica, possui boa resisténcia a corrosao.

e Série 2XXX - Ligas nas quais o cobre é o principal elemento ligante, além de
outros elementos, como 0 magnésio, principalmente. As ligas da série 2XXX
sdo bastante usadas na aerondutica. Possuem elevada resisténcia mecanica,

alta ductilidade e boa usinabilidade.
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e Série 3XXX - Ligas nas quais 0 manganés € o principal elemento ligante.
Usada como ligas de uso geral para aplicacdes arquitetdbnicas e varios
produtos. Tem uma boa resisténcia mecanica e boa conformabilidade.

e Série 4XXX - Ligas nas quais o silicio é o principal elemento ligante. Usado
em varetas de solda e folha de brasagem.

e Série 5XXX - Ligas nas quais o magnésio é o principal elemento ligante. Alta
resisténcia a corrosdo em ambientes marinhos € usada em cascos de barcos,
pranchas e outros produtos expostos a ambientes maritimos.

e Série 6XXX - Ligas nas quais o0 magnésio e o silicio sdo os principais elementos
ligantes. Geralmente usadas para extrusao.

e Série 7XXX —Ligas nas quais 0 zinco é o principal elemento ligante, mas outros
elementos como cobre, magnésio, cromo e zirconio podem ser especificados.
Usado em estruturas aeronduticas e outras aplicacdes de alta resisténcia.
Possuem alta resisténcia mecénica, boa resisténcia a corrosdo e boa
conformabilidade.

e Série 8XXX — Ligas que incluem algumas composi¢cdes com estanho, litio,
caracterizando composic¢oes diversas.

e Série 9XXX — Reservado para uso futuro (LACERDA JUNIOR, 2017; ABNT,
2000; ASM,1990).

Na sua grande maioria, a adicdo de metais ao aluminio, visa a aumentar a
resisténcia a tracdo, a tensao de cedéncia e a sua dureza, correspondendo também
a uma reducédo do alongamento e, em alguns casos, a uma melhoria das propriedades
anticorrosivas. Nas fundi¢cdes de aluminio alguns dos elementos de liga visam também
facilitar a moldacdo (PEREIRA, 2010).

Nas ligas trabalhaveis, o primeiro digito é referente ao elemento de liga em
maior quantidade, o segundo mostra alteracdo da liga de aluminio. Os dois ultimos
digitos possuem significado apenas para as ligas da familia 1XXX. Tomando como
exemplo, a liga AA1050, os digitos 50 indicam que o aluminio possui pureza de
99,50% (SOUZA, 2018).

Algumas ligas, podem ainda apresentar aumento de resisténcia através de
tratamento térmico baseados em solubilidades de fases. Esses tratamentos incluem
solubilizagéo, témpera (resfriamento rapido), precipitagdo ou envelhecimento. Essas

ligas sdo denominadas ligas de aluminio trataveis termicamente, tanto que hoje
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algumas ligas de aluminio podem ter resisténcia a tracdo de aproximadamente 700
Mpa (SOUSA, 2012; BRAGA, 2011).

O aluminio e suas ligas perdem parte de sua resisténcia a elevadas
temperaturas. Embora algumas ligas conservem boa resisténcia entre 200 a 260°C.
Em temperaturas abaixo de zero, entretanto, sua resisténcia aumenta sem perder a
ductilidade, tanto que o aluminio € um metal particularmente utilizado em aplicacées
a baixas temperaturas (SOUSA, 2012).

Ligas de aluminio ndo trataveis termicamente sdo endurecidas por trabalho a
frio, mas n&o por tratamento térmico. A resisténcia inicial dessas ligas, geralmente nas
séries 1XXX, 3XXX, 4XXX e 5XXX, é gerada pelo efeito endurecedor dos seus
elementos de liga (Braga, 2011).

2.2.1 Ligas de aluminio da série 7xxx

Nas ligas da série 7XXX (Al-Zn) destacam-se os subgrupos Al-Zn-Mg e Al-Zn-
Mg-Cu. Esse sistema oferece o maior potencial de endurecimento por precipitacao
(tratamentos térmicos) das ligas de aluminio, sua principal aplicacdo é na industria
aeronautica, componentes estruturais de aeronaves e outras aplicacbes que
necessitam de elevados requisitos de resisténcia. Estas ligas possuem a maior
resisténcia mecéanica encontrada. Outros elementos, como cobre e cromo, também
podem ser adicionados em pequenas quantidades. As ligas mais conhecidas séo as
7050 e 7075.

O zinco é altamente solavel no aluminio e ndo exerce influéncia apreciavel na
microestrutura de uma liga simples como a 7072. Entretanto, o tipo de liga Al-Zn mais
frequentemente usado contém também magnésio e cobre, assim como elementos
adicionais como cromo, manganés e zircénio, além do ferro e do silicio normalmente
presentes mesmo como impurezas. Nesse tipo de liga as fases em equilibrio com a
matriz rica em aluminio séo a fase heta, também chamada M (MgZn2), T (Al2Mg3Zn3)
e a fase beta (AI3Mg5). Esta ultima somente aparece quando o teor de magnésio é
muito mais alto que o teor de aluminio (BARBOSA, 2014).

O aluminio combinado com magnésio e zinco fornece uma classe de ligas
trataveis pelo calor, algumas das quais que desenvolvem as maiores forcas
atualmente conhecido por ligas comerciais a base de aluminio. Este € o resultado de
uma combinacdo de elementos que tém uma alta solubilidade muatua sélida em

aluminio e desenvolver excepcionalmente alta precipitacdo endurecimento
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caracteristicas. Adicbes complementares incluem cromo, cobre e manganés (REDDY,
2008).

A combinacdo de Mg e Zn em Al gerou o sistema ternario (AlZnMg), que em
associacdo com Cr, Cu e Mn possibilitou o surgimento de uma nova classe de ligas
trataveis termicamente, algumas das quais desenvolvendo as mais altas resisténcias
entre todas as ligas de aluminio. Esta resisténcia, resulta de uma combinacédo de
elementos que apresentam uma elevada solubilidade soélida no aluminio e uma
caracteristica de proporcionar endurecimento por precipitacdo. A interacao
preferencial entre pequenos atomos de Zn e grandes atomos de Mg, envolvendo
alguns agrupamentos atdmicos (clustering) e reducéo de energia de deformacédo da
rede, joga um importante papel no processo de decomposicao e precipitacao durante
envelhecimento, elevando assim a dureza da liga (LAGO, 2010).

O sistema quaternario (AlZnMgCu), assim chamado devido a associacao de
Zn, Mg e Cu com o Al, o zinco € o principal elemento de liga , sendo que o teor de
magnésio € mais elevado que o do cobre cujas ligas apresentam alta relacéo
resisténcia/peso e alta resisténcia mecanica combinada com alta ductilidade. As ligas
que formar sao utilizadas em estruturas que operam em condi¢des de carregamento
severo e devam apresentar alta margem de seguranca, como na fabricacéo de avioes
e foguetes espaciais, embora possam ser susceptiveis a fratura por corrosdo sob
tensdo, principalmente quando elementos de liga como cromo, manganés e zircdnio
estiverem presentes na composicao da liga. Tratamento térmico de envelhecimento
por tempos prolongados, aumenta a resisténcia e reduz a possibilidade de trincamento
por corrosao sob tensdo (LAGO, 2010, REDDY, 2008).

Segundo Barbosa (2014), “nos ultimos anos as ligas Al-Zn-Mg tém recebido
muita atencdo. Essas ligas contém teores reduzidos de zinco e magnésio com
pequenas adicbes de manganés, cromo, titanio e zircénio. O cobre é eliminado ou
limitado a teores muito baixos. Esse controle de composicao quimica reflete-se na
completa solubilizacdo dos elementos de liga em temperaturas de tratamento térmico
em contraste com as ligas de uso aeronautico e alta resisténcia mecanica. Os niveis
de resisténcia mecanica o6timos sdo atingidos mesmo com taxas de resfriamento
lentas. A menor sensibilidade ao resfriamento destas ligas permite que, quando
usadas na fabricacdo de pecas espessas sejam reduzidas as distor¢cdes e as tensdes
residuais. Isso é possivel quando apenas zirconio é adicionado para controlar o

crescimento de grao”.
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Nas Tabelas 1 e 2 sdo mostradas a composi¢cdo quimica e propriedades

mecanicas de algumas ligas do sistema Al-Zn-Mg:

Tabela 1 - Composi¢do quimica de algumas ligas da série 7XXX (% em massa)

Liga Zn Mg Cu Mn Cr Zr Ti Al
7001 7,4 3,0 2,1 - 0,26 - - Bal.
7005 4,5 1,4 - 0,45 0,13 0,14 0,03 Bal.
7016 4,5 1,1 0,8 - - - - Bal.
7021 5,5 1,5 - - - 0,13 - Bal.
7029 4,7 1,6 0,7 - - - - Bal.
7049 5,6 2,5 1,6 - 0,16 - - Bal.
7050 6,2 2,2 2,3 - - 0,12 - Bal.
7150 6,4 2,4 2,2 - - - - Bal.
7075 5,6 2,5 1,6 - 0,23 - - Bal.
7475 5,7 2,2 1,6 - 0,22 - - Bal.
7076 7,5 1,6 0,6 0,50 - - - Bal.
7178 6,8 2,7 2,0 - 0,23 - - Bal.
Fonte: Adaptado de Barbosa (2014).
Tabela 2. Propriedades mecénicas de algumas ligas da série 7XXX
Liga Témpera Limite de Limite de Alongamento % Dureza Limite de
resisténcia resisténcia ao (em 50 mm) Brinell resisténcia a
mecanica escoamento fadiga (MPa)
(MPa) (MPa)
7001 T6 675 625 9 160 150
7005 T5 360 315 15 96 -
7021 T62 420 380 13 - 138
7029 T5 430 380 15 - -
7049 T73 540 475 10 146 -
7050 T74 510 450 13 142 -
7075 T6,T73 505 435 13 - 150
7475 T7351 505 435 14 - -
7076 T61 510 470 14 150 -
7178 T6,T651 605 540 10 160 150

Fonte: Adaptado de Barbosa (2014).

2.3 METALURGIA DO PO
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A metalurgia do pé (MP) é uma técnica de processamento metallrgico de
fabricagcdo de pecas a partir de pés metalicos (manufatura técnica de metais em po)
incluindo também pés nao-metdlicos como matérias-primas. Combina as
caracteristicas da tecnologia de modelagem para compactacdo de pd com o
desenvolvimento do material final e propriedades de projeto (fisicas e mecanicas)
durante a densificagcdo subsequente, aguecendo a uma temperatura abaixo do ponto
de fuséo (sinterizacdo) (CHIAVERINI, 2001; ASM, 1998).

A tecnologia de prensagem de pos metalicos em uma forma especifica nao &
nova, na antiguidade, os artigos de metais eram feitos, as vezes por forjamento a
quente de uma massa sinterizada; civilizagbes mais antigas praticavam a arte em
tempos pré-histéricos, como testemunham pilar de ferro em Delhi (Figura 3), certos
instrumentos egipcios e artigos de preciosos metais feitos pelos Incas. Tecnologia
moderna de metalurgia do pé (MP) comecou na década de 1920 com a producédo de
carbonetos de tungsténio e producdo em massa de buchas de bronze poroso para
rolamentos. Durante a segunda Guerra Mundial, o desenvolvimento posterior ocorreu
na fabricacdo de uma grande variedade de materiais ferrosos e néo ferrosos, incluindo
muitos compositos e um periodo de crescimento constante desenvolvido durante os
anos pos-guerra até o inicio da década de 1960 (desde entdo, o crescimento da

metalurgia do po foi cada vez mais expansivo) (UPADHYAYA, 2002).

Figura 3. Pilar de ferro em Delhi

T
}
-

Fonte: Skotnocova et al. (014).

Para Skotnocova et al. (2014), “os produtos de metalurgia do po tém sido

utilizados acima de tudo na industria automotiva, indlstria aeronautica, medicina,
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industria petrolifera, etc. Na pratica, a tecnologia de MP pode ser aplicada com
sucesso a uma manufatura de componentes de todos os materiais metalicos tipicos.
Isso também permite fazer componentes de formas complexas, proxima das
dimensdes e forma definitiva, dentro da tolerancia especificada, muitas vezes sem
necessidade de usinagem final (ou de acabamento), que traz material consideravel,
bem como economia de energia”. E um importante método de producéo, devido a
obtencéo de produtos ou pecas em grande volume, tornando-se assim um processo
altamente competitivo em relacdo aos processos convencionais. Em muitos casos,
propriedades de um material fabricado utilizando a tecnologia MP supera um material
adequado feito com o uso de uma tecnologia diferente (CHIAVERINI, 1986).

A MP é a escolha quando requisitos para resisténcia mecanica, resisténcia ao
desgaste ou altas temperaturas de operacdo exceder as capacidades das ligas de
fundicdo sob pressao, oferecer maior precisdo, eliminar a maioria ou todas as
operacdes de acabamento necesséarias para fundidos. Evita defeitos de fundicéo,
como porosidades, encolhimento e inclusées. Moldagem por injecao de po esta saindo
como um grande desafio para carcaca de investimento. A MP é altamente competitiva
com materiais de “fine blanking”, funciona em um ciclo mais lento do que a
estampagem convencional e equipamentos superiores de alto custo. Maquinas de
parafuso usam estoque de barras como metal bruto e o processo é caracterizado por
muito pouca utilizacdo de material, as vezes menos de 50%. Contudo processo de
metalurgia do pé é econdmico somente quando as taxas de produ¢do sao maiores, e
onde o custo de ferramental € menor (TSUKERMAN, 1965).

O controle exato da composicao quimica desejada do produto final, a reducéo
ou eliminacdo das operacdes de usinagem, o bom acabamento de superficie, a pureza
dos produtos obtidos e a facilidade de automacao do processo produtivo sao alguns
dos motivos que tornam a metalurgia do pé uma fonte produtora de pecas para
praticamente todos os ramos da industria, como o automobilistico, de informatica,
aeroespacial, de material eletroeletronico, de equipamentos e implementos agricolas,
téxtil e tantos outros.

Durante a Ultima década, houve avancos significativos nas técnicas de
fabricacdo dos pds, ou seja, da compactacdo e da sinterizacdo, da aplicacdo de
técnicas de infiltracdo metélica e de outras técnicas de conformag¢do, como
forjamento-sinterizacédo. A fabricacdo de pds em pecas de engenharia precisas que

tém propriedades comparaveis com os de forjados convencionais. Novos tipos de pés
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com propriedades superiores permitiram a producdo de materiais com maior
resisténcia.

O controle da estrutura das particulas de po6 originais tornou possivel a
manipulacdo mais inteligente da estrutura dos materiais finais sinterizados. Materiais
de dificil processamento, onde o alto desempenho totalmente denso ligas com
microestruturas uniforme, agora podem ser processadas. Compositos multifasicos
com uma ampla combinacéo de propriedades podem economicamente ser produzidos
pela técnica de MP (UPADHYAYA, 2002; CHIAVERINI, 2001).

A Figura 4 mostra as varias etapas da técnica de metalurgia do po.
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Figura 4. Etapas da técnica de metalurgia do p6
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Fonte: Adaptado de Upadhyaya (2002).
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2.4 PRODUCAO DOS POS METALICOS

Segundo Skotnocova et al. (2014), um método de producéo de materiais em po
afeta consideravelmente suas propriedades fisicas e tecnologicas. Praticamente
quase todos os materiais podem ser fabricados em forma de pd, mas a escolha da
tecnologia de fabricacdo depende das propriedades especificas do material e
estrutura do produto final, com isso a qualidade do p6 metalico € funcdo do processo
de fabricacédo, tendo em vista que um mesmo pé pode ser obtido por mais de um
método. Os métodos de fabricacdo significativos podem ser classificados da seguinte
forma: mecanico, fisico-mecéanico, quimico, fisico-quimico.

Dentre os métodos citados acima, destaca-se o processo mecanico. Neste
método de fabricacdo de metais em po e ligas, incluem, sobretudo, a pulverizacdo ou
atomizacao de fundidos. Este processo consiste em pulverizar um liquido metélico em
particulas finas, geralmente inferior a 150 microns, tem-se na aplicacdo da presséo de
um gas, um jato de agua ou forcas centrifugas no metal fundido (Figura 5). As gotas
formadas solidificam imediatamente devido a acdo combinada do jato e do rapido
resfriamento no meio de pulverizacdo (SKOTNOCOVA et al., 2014) (CHIAVERINI,
2001).

As propriedades das particulas obtidas (tamanho, forma, morfologia, estrutura,
etc) sdo determinadas por varios fatores e suas combinacfes mutuas, sendo elas:
temperatura de fusao, viscosidade do derretimento e o stress superficial, condicbes
de refrigeracdo e condigdes de atomizagao.

Ainda de acordo com Upadhyaya (2002), processos mecanicos ndo sao muito usados
como métodos primarios para a producado de pos metalicos. A cominuicdo mecanica
€ possivel por métodos como impacto, atrito, cisalhamento e compressao.

A formacdo de pdés metdlicos por métodos mecénicos depende de vérias
combinacdes destes quatro basicos mecanismos. Tais métodos tém sido usados
COMO O Processo primario para 0s casos seguintes:

e materiais relativamente faceis de fraturar, como o antiménio puro e
bismuto, ligas metalicas relativamente duras e quebradicas e ceramicas;

e materiais reativos, como berilio e hidretos metalicos;

e Metais comuns, como aluminio e ferro, que sao necessarios as vezes na forma

de flocos em po.
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Figura 5. Representacédo esquematica de possiveis métodos de atomizagao
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Fonte: Upadhyaya (2002).

2.5 CARACTERISTICAS DOS POS METALICOS

E bastante importante conhecer e determinar as caracteristicas dos pds
metélicos de modo a poder empregar essa matéria prima de modo correto. As
propriedades dos pos de partida determinam em grande parte as propriedades dos
produtos finais da metalurgia do pé. Portanto, é essencial ter uma compreenséo
adequada do papel das propriedades do p6 na metalurgia do p6, processamento e
aplicacdo dos métodos adequados para uma caracterizacdo quantitativa, pelo menos
das propriedades de pé mais importantes (THUMMLER e OBERACKER, 1993).

O sucesso da obtencéo dos pds depende em grande parte da caracterizacéo e
controle dos pos metalicos. Através da amostragem, onde ira agir diretamente na
qualidade dos valores obtidos. O método de producéo de po influencia a quimica e a
estrutura das particulas, além da natureza precisa da distribuicdo do tamanho das
particulas. E necesséario o conhecimento prévio da composi¢do quimica ou pureza

(apresenta pureza acima de 99,0 ou 99,5%), pois consiste em determinar impurezas
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(metdlicas ou ndo metalicas) presentes, visto que essas impurezas também
influenciam o comportamento do pd durante a compactacdo e sinterizacdo, e a
composicao, estrutura e propriedades do material sinterizado (UPADHYAYA, 2002;
CHIAVERINI, 2001).
Os principais envolvidos na caracterizacdo dos p0s metalicos sdo descritos

logo abaixo:

e Pureza e composicao quimica;

e Microestrutura da particula;

e Forma da particula (interna e externa);

e Densidade aparente;

e Velocidade de escoamento;

e Area especifica da superficie;

e Compressibilidade;

e Resisténcia verde;

e Qualidade da mistura (segregagéo).

Em pdés metalicos ou ceramicos, uma variedade de elementos dispersos ou
particulas podem aparecer. A terminologia comum da metalurgia do p6 para a
descricdo de estes elementos é estabelecida na Figura 6. O termo particulas de p6 é
sempre referente a particulas primarias, que nao se desenvolvem por aglomeracao de
outras particulas, mas sao formados diretamente como particulas individuais durante
0 processo de producdo. Estes particulas de pé podem ser amorfas ou cristalinas.
Particulas cristalinas séo cristais simples ou consistem em Varios cristais ou graos
(policristalinos).

Os pos policristalinos podem ser monoféasicos ou multifasicos. As particulas de
p6 podem formar particulas secundarias ou aglomerados, como mostrado na figura
abaixo. No p6 processado por metalurgia, a aglomeracao geralmente ocorre de forma
nao intencional, mas também pode ser produzido intencionalmente por etapas
controladas. Aglomerados sdo definidos como solidos. Particulas que sédo compostas
de outras particulas. Esta defini¢cdo € independente da natureza das forcas de atracao
que causam as particulas primarias para formar o aglomerado. As vezes, o termo
aglomerado é restrito a ligacdes fracas entre as particulas primarias. Aglomerados
duros com forte ligacdo sdo entdo chamados de agregados (THUMMLER e
OBERACKER, 1993).
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Figura 6. Representacéo dos elementos dispersos em uma particula de pé, onde A séo os graos, B
sédo as particulas de p6 e C sdo os aglomerados

T B

Fonte: Upadhyaya (2002).

2.5.1 Tamanho e forma de particula

Esses dois caracteristicos estédo relacionados e sdo 0s mais importantes nos
pés metalicos. A forma do pé é caracterizada pela dimensionalidade da particula e
sua superficie de contorno. Um sistema estéd representado esquematicamente na
Tabela 3, juntamente com as principais técnicas de processo de fabricacdo do po.

A maioria das particulas de pé sdo de natureza tridimensional e podem ser
consideradas um pouco equiaxiais. As particulas esféricas representam o exemplo
mais simples e ideal dessa forma. Particulas porosas diferem das irregulares devido
a presenca de porosidade, que pode ser muito irregular em tamanho e forma. Uma
grande quantidade de porosidade faz com que qualquer forma de caracterizacéo seja

muito dificil.
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Tabela 3. Sistema de caracterizacdo de forma de particulas
Tipo Processo de obtengdo Forma

Acicular Obtido por Decomposi¢dao quimica
Irregular Obtido por moagem ou pulverizagdo
Dendritico Obtido por eletrdlise

Escamoso Obtido por moagem ou pulverizagdo
Esférico Obtido por processo carbonila

Obtido por atomizagao e decomposigdo

Arredondado

quimica

Obtido por atomizagao e decomposi¢do
Irregular

quimica
Poroso Obtengado por redugao de dxidos
Angular Obtencdo por desintegragdo mecanica

@@@QQ@v%\

Fonte: Adaptado de Chiaverini (2001).

Em uma massa real de p0, tudo preparado da mesma maneira, as particulas
nao terdo o mesmo tamanho. Consequentemente devemos lidar com a distribuicéo de
tamanho quando descrevemos com precisdo os pés. As curvas de distribuicdo de
tamanho de particula relacionam tamanho da particula a fracdo do p6 com este
tamanho.

A Figura 7 ilustra varios tamanhos de distribui¢des.
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Figura 7. Representacéo de algumas distribuicdes de tamanho de particula

™ Polymaodal

o —,"'-\_'-

(7] %

W - l.'r ]

= ¢ \| i 1

=] oA i 1

B Y i i

= I [ i I".

- Fl L] L l.‘

= 5
_;h-.-i..._ =

11 Broad band

o

Fd

o —— — By

1r-- .l( L]

[~} ) i

-] ] [

= N 5

e A

™ Irregular

@

1 -

m N i [

— F) Y [} 1

r Il o T i

[=] e 'l' e

m ¥ WoooF

:;_ ll.l o :

- I I

Particle size — Diameter d —

Fonte: Upadhyaya (2002).

Na distribuicdo unimodal, ha um ponto alto ou maxima quantidade de um certo
tamanho critico. A distribuicdo polimodal consiste de duas ou mais bandas estreitas
de tamanhos de particulas, cada uma com um praticamente sem particulas entre
essas bandas. A distribuicdo de banda larga simplesmente corresponde a uma
concentracdo uniforme de tamanhos de particulas intervalo de tamanho bastante
amplo com praticamente nenhuma particula tendo tamanhos fora esse intervalo. A
distribuicdo irregular representa uma variagdo continua e finito do tamanho das
particulas dentro de uma faixa relativamente ampla. Pode ser assim concluiu que a
distribuicdo de tamanho de particula é necessaria para uma caracterizacdo completa
em vez de um valor médio ou mesmo valores maximos ou minimos de tamanho
(UPADHYAYA, 2002).

2.6 MOAGEM DE ALTA ENERGIA

Dois termos diferentes sdo comumente usados para descrever o
processamento de particulas de pés em moinhos de alta energia. A concepcao
mecanica de ligas (mechanical alloying) e moagem mecanica (mechanical milling).
Este ultimo utilizado na moagem de pds de composi¢cao uniforme, tais como poés de
metais puros, de intermetalicos ou pré-ligados (SURYANARAYANA, 2001).

A Moagem de Alta Energia (MAE) é uma técnica de processamento do po

totalmente em estado sélido que envolve soldagem, fraturas e ressoldas, permite a
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producdo de materiais homogéneos através da mistura de pos elementares em um
moinho de bolas de alta energia. Foi desenvolvida na década de 1960 por John
Benjamin e seus amigos no Paul D. Merica Research Laboratory, da qual pertencente
a empresa The International Nickel Company (INCO), da qual tinham como meta a
producdo de superligas a base de niquel visando obter uma combinac¢do de uma
resisténcia a alta temperatura, resisténcia a corrosdo e resisténcia para aplicagdo em
turbinas a gas. O tamanho das particulas em moagem de alta energia é variavel, entre
1 e 200um. Este tamanho diminui exponencialmente com tempo de moagem.
(SURYANARAYANA, 2001).

A moagem de alta energia comec¢a com a mistura na propor¢ao adequada dos
pos de partida, em seguida a mistura € carregada em um recipiente (jarra) de moagem
e nela é adicionada esferas de aco (Figura 8) e um agente controlador do processo,
numa correta relacdo de proporcdo em massa de esferas e da amostra do p6. Em
seguida a jarra é fechada e acoplada ao moinho de alta energia, dando inicio ao
processo de moagem. No final da moagem o agente controlador ndo estara mais
presente, devido ao aquecimento e evaporacao na abertura da jarra (MOURA, 2013;
SURYANARAYANA, 2001).

Figura 8. Jarra e esferas de moinho

Fonte: Alves (2011).

No decorrer do sistema de MAE, os movimentos das esferas gerarao colisdes
em alta velocidade entre elas e os pés (conforme Figuras 9 e 10), formando, assim,
compactos de p6s. A medida que o tempo de moagem aumenta, ha o aumento desses
compactos, ou seja, a soldagem das particulas dos pos. Simultaneamente a
soldagem, e devido a repeticdo dos impactos, ocorre deformacdo plastica nos
compactos, com o passar do tempo esses se tornam encruados, dessa forma, sao
levados ao fenbmeno de fratura fragil ou falha por fadiga.

Os fragmentos gerados por estes mecanismos continuam a ter suas dimensdes

reduzidas, chegando a um tamanho intermediario, entre as particulas refinadas e os
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compactos. Com o aumento do tempo de moagem, é atingido o equilibrio de forma-
estado, quando é alcancado um balanco na taxa de soldagem e de fragmentacao
(Zhang, 2004), ou até que seja atingido um tamanho muito reduzido, da qual néo
possibilite mais a nucleacéo e propagacéao da trinca. Com isso, pode-se dizer que o
equilibrio entre a soldagem e a fratura foi alcangado e que dependendo do tempo de

moagem, as particulas podem estar bem reduzidas (ZHANG et al., 2003).

Figura 9. Representacdo esquematica da colisdo do material com as esferas

Fonte: Zhang (2004).

Figura 10. Representagéo esquematica das diferentes formas de impacto durante a moagem de
alta energia (a) impacto sobre cabeca, (b) impacto obliquo e (c) multiplos impactos

(a) (b) (c)
Fonte: Zhang (2004).

Na Figura 11 observa-se que devido ao impacto continuado das bolas de
moagem, a estrutura das particulas é constantemente refinada, sendo uma parte da
energia perdida sob a forma de calor e outra quantidade pequena é utilizada na
deformacéo elastica e plastica (SURYANARAYANA, 1987).
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Figura 11. Evolucdo da morfologia esférica para morfologia equiaxial de uma particula submetida
ao processo de Moagem de Alta Energia
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Fonte: Benjamin (1970).

2.6.1 Variaveis do processo de MAE

A Moagem de Alta Energia € um sistema complexo, e envolve a aprimoracao
de um numero de variaveis para conseguir a fase e a microestrutura desejada do
produto final (SURYANARAYANA, 2001).

Alguns dos parametros importantes que tem efeito direto na constituicdo dos pos séo:
e Tipo de moinho;
e Recipiente de moagem;
e Velocidade de moagem,;
e Tempo de moagem,
e Tipo, tamanho e distribuicdo de tamanho do meio de moagem;
¢ Relagdo entre a razdo da massa das esferas e massa do po;
e Volume ocupado pelo recipiente de moagem,;
e Atmosfera de moagem;
e Agentes de controle de processo;

e Temperatura de moagem.

2.6.2 Tipos de moinho
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Diversos tipos de moinho de alta energia sdo usados para producdo de pos.
Eles apresentam diferentes capacidades de moagem. Podem ser adaptados com

resfriamento e aquecimento dependendo da necessidade e do processo.
2.6.2.1 Moinho Vibratério tipo Spex (Spex Shaker Mills)

Moinho Vibratério tipo Spex (Figura 12) é amplamente utilizado no
processamento de moagem de materiais das areas de metalurgia, materiais de
construcédo, produtos quimicos, mineracédo, entre outros (SOUSA, 2012).

Segue abaixo as principais caracteristicas:

o Capacidade = 10 a 20 gramas;
o Fins = pesquisa;
. Possui uma jarra contendo amostra e bolas oscilando

energicamente para frente e para trds, repetidas vezes por

minuto;
. Alta velocidade de esferas, cerca de 5 m/s;
o Forca de impacto da bola é de alta energia.

Figura 12. Moinho tipo Spex

Fonte: Suryanarayana (2001).

2.6.2.2 Moinho planetéario (Pulverisette)

O moinho planetario (Figura 13) é um modelo que é muito utilizado para
moagem de alta energia, tem capacidade de moer pequenas quantidades de pés a
cada moagem (PINTO, 2008).
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Figura 13. Moinho tipo Planetério Fritsh

&

Fonte: Suryanarayana (2001).

O moinho planetario possui este nome devido ao movimento imposto ao jarro
de moagem, similar ao movimento dos planetas com rotacéo e translacdo (TAKIMI,

2004), como na Figura 14.

Figura 14. Diagrama esquematico do movimento das esferas no interior do recipiente de moagem
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Fonte: Suryanarayana (2001).
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A forca centrifuga produzida pelo movimento de rotagdo em torno de seu
proprio eixo e translagdo em torno do eixo do moinho do jarro provoca a interagéo dos
corpos moedores entre si com as paredes do jarro. E ideal para moagem de ativag&o
mecanica e ligas. A principal aplicacdo € no campo de investigacdo de materiais, para
trituracéo rapida e fina, até nivel coloidal, de amostras de laboratério secas ou em
suspensao, misturas e homogeneizacdo de emulsdes e pastas (BEZERRA, 2013;
TAKIMI, 2004).

Séo varias as condicdes de moagem. Alguns moinhos permitem controlar a
velocidade de rotacao e translacdo do disco suporte e do recipiente sobre si mesmo
de forma independente, aumentando a eficiéncia deste tipo de moinho (BEZERRA,
2013; TAKIMI, 2004).

S&o fabricados com Agata (SiO2); Nitrato de Silicio "Syalon" (SisN4), Corindo
sintetizado - 1 (99.7% AIl203), Corindo sintetizado - 2 (85% Al203), Metal duro
Carboneto de Tungsténio (WC + CO), A¢o - Cromo temperado (12%Cr + 2%C), Aco
inoxidavel Cromo - Niquel (18%Cr + 8%Ni) e Oxido de Zirconio (97% ZrO2)
(BEZERRA, 2013).

2.6.2.3 Moinho Atritor

Este tipo de moinho foi desenvolvido por Andrew Szegvari no ano de 1922, com
o propésito inical de moer rapidamente enxofre para adicionar a uma formulacao de
borracha liquida. Consiste em um tambor vertical com um eixo central que possui uma
série de hastes horizontais ao longo do comprimento do eixo central (Figura 15).
Nestes podem ser processadas grandes quantidades de p6 (0,5~40kg) de cada vez.
A velocidade da midia de moagem (~0,5 m/s) é bem inferior a do agitador e a do
planetério e, consequentemente, a energia dos atritores € menor (LINS, 2016; TAKIMI,
2004).
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Figura 15. Moinho Atritor

Fonte: Suryanarayana (2001).

O funcionamento de um moinho atritor ndo é complexo. O pé a ser moido é
depositado num tanque estacionario com a midia de moagem acionamento do moinho
faz o eixo central e as hastes horizontais girarem a altas velocidades (~250 rpm), o
que provoca a movimentacdo dos corpos moedores, promovendo a interacao entre
esses, exercendo forcas de cisalhamento e impacto, como pode ser visto
esquematicamente na Figura 16 (LINS, 2016; TAKIMI, 2004).

Figura 16. Diagrama esquematico do arranjo interno de um moinho atritor
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Fonte: Lins (2016).

2.6.2.4 Recipiente de moagem

O material usado na jarra (recipiente de moagem) é importante, pois devido ao
impacto da midia de moagem nas paredes internas do recipiente, algum material sera
desalojado e ser incorporado no pé. Isso pode contaminar ou alterar a composicéo
quimica do po. Existe a possibilidade de o material da composi¢céao do recipiente de
moagem for diferente da composi¢do po, resultard também na contaminagdo do
material. (SURYANARAYANA, 2001).
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2.6.3 Velocidade de Moagem

Quanto mais rapido a velocidade do moinho, maior sera a energia aplicada na
moagem do pod, no entanto existe uma limitacdo de velocidade que pode ser
empregada, ou seja, ultrapassando a velocidade critica, as bolas serdo fixadas as
paredes internas da jarra e ndo exercerdo qualquer for¢ca de impacto entre elas e os
pos. Assim sendo, a velocidade maxima deve ser logo abaixo deste valor critico para
gue as bolas exercam o maximo de energia de coliséo.

Outra limitacdo para a velocidade méaxima é que devido as altas velocidades
(ou intensidade de moagem), a temperatura do frasco pode atingir um valor elevado.
Isso pode ser vantajoso em alguns casos em que a difusdo é necessaria para
promover homogeneizacao e / ou liga nos pos. Mas, em alguns casos pode ser uma
desvantagem, porque o0 aumento da temperatura acelera o0 processo de
transformacao e resulta na decomposi¢do de solugbes solidas supersaturadas ou
outras fases metaestaveis formadas durante a moagem Além disso, as altas

temperaturas geradas também podem contaminar pos (SURYANARAYANA, 2001).

2.6.4 Tempo de Moagem

Este é o par@metro mais importante. Normalmente o tempo é designado para
atingir um estado estavel entre a fratura e a soldagem a frio das particulas de p6. Os
tempos requeridos dependem do tipo de moinho a ser usado, intensidade da moagem,
relacdo massa-p6 e a temperatura da moagem. Estes tempos sao definidos para cada
combinacdo de parametros e para cada sistema de poé em particular
(SURYANARAYANA, 2001).

2.6.5 Tipo, tamanho e distribuicdo de tamanho do meio de moagem

Os tipos comuns de materiais usados para as esferas de moagem sao o0 ago
inoxidavel, temperado, ferramenta e carbetos (WC-Co). No entanto, é desejavel,
sempre que possivel, ter a jarra de moagem e as esferas feito do mesmo material do
p6 a ser moido para evitar devidas contaminagcfes (SURYANARAYANA, 2001).

Com relagéo ao tamanho das esferas, ela pode influenciar na eficiéncia da

moagem. Um tamanho maior de esferas e com alta densidade € (til, pois com o maior
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peso das esferas terd uma transferéncia de mais energia de impacto para as particulas
de p6 (SURYANARAYANA, 2001).

2.6.6 Relacdo entre a razdo da massa das esferas e massa do po

A razéo entre a massa das esferas e a do po, mais conhecida pela sigla BPR
— Ball-to-powder weight ratio, & considera uma variavel importante no processo de
moagem. Os valores usados podem variar de 1:1 até 220:1. O valor de 10:1 é mais
utilizado num moinho de menor capacidade, como do tipo Spex, mas quando o
processo de moagem é realizado em um moinho de maior capacidade, o valor é de
50:1 ou 100:1. O BPR tem um efeito importante sobre o tempo necessario para atingir
uma determinada fase do po a ser processado, pois quanto maior o BPR, menor sera
o tempo (SURYANARAYANA, 2001).

2.6.7 Volume ocupado pelo recipiente de moagem

Durante a interagcdo entre as particulas de po e as esferas, é impreterivel que
haja espaco suficiente para se movimentarem livremente na jarra. A extensdo do
volume do frasco com o po e as bolas € importante. Se a quantidade das bolas e do
pd é muito pequeno, entdo a taxa de producdo € muito baixa. Por outro lado, se a
quantidade for grande, entdo ndo havera espaco suficiente para o0 movimento das
esferas e assim a energia do impacto sera menor. Com isso, tem que ter o cuidado
para ndo sobrecarregar o frasco. E recomendado cerca de 50% do espaco do
recipiente seja deixado vazio (SURYANARAYANA, 2001).

2.6.8 Atmosfera de moagem

O primordial efeito da atmosfera de moagem é a contaminacdo do em poé.
Devido a isso, 0s pos devem ser moidos em recipientes que tenha sido realizado
vacuo prévio ou preenchido com um gas inerte, como argbnio ou hélio
(SURYANARAYANA, 2001).
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2.6.9 Agentes de controle de processo

Durante o processo de moagem, as particulas de p6 sao soldadas a frio umas
as outras, particularmente se forem de um material ductil, ocorrendo a aglomeracao
dos pds. Com isso, é usado um agente controlador para reduzir a superficie de contato
(SURYANARAYANA, 2001).

O Agente de Controle de Processo (PCA) (também conhecido como
lubrificante) é adicionado a mistura do p6 durante a moagem para reduzir o efeito da
soldagem a frio. Os PCAs podem ser solidos, liquidos ou gasosos. Eles atuam como
agentes na superficie das particulas do p6é minimizando a soldagem a frio e inibindo a
aglomeracao (SURYANARAYANA, 2001).

2.6.10 Temperatura de Moagem

A temperatura de moagem é outro fator importante na decisdo da constituicao
do produto final (pé moido). Como o processo de difusao esta diretamente envolvido
na formacao de fases da liga, independentemente de a fase final do produto ser um
sélido solucéo, intermetélica, nanoestrutura ou fase amorfa, espera-se que a
temperatura de moagem tera um efeito significativo em qualquer sistema de liga
(SURYANARAYANA, 2001).

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

mecanico do moinho, bem como o tempo de processamento (LACERDA, 2017).

2.7 COMPACTACAO

A compactacéo pode ser considerada a primeira das operacoes basicas da
metalurgia do po para obtencédo dos produtos sinterizados. Seus objetivos sao:
e Consolidar o pé na forma desejada,;
e Verificar as dimensdes finais desejadas, levando em conta as devidas
consideracdes a quaisquer alteracdes dimensionais resultantes da

sinterizacao;
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e Conferir a resisténcia mecanica para permitir manuseio posterior;

e Conferir o imprescindivel contato entre as particulas de pé, para que a
operacédo de sinterizacao seja efetuada de modo mais eficaz (LIBERATI,
2001).

A compactacéo ¢ feita colocando-se o p6 em cavidades de matrizes
montadas em prensas de compressao, particularmente fabricadas para a técnica de
metalurgia do po, da qual € comprimido a determinadas pressdes de acordo com o
tipo de p6 que seja utilizado e com as caracteristicas finais desejadas nas pecas
sinterizadas (CHIAVERINI, 1986).

A Figura 17 ilustra o esquema de compactacao.

Figura 17. Exemplo esquematico de compactacdo de pos metalicos

pungdo [:

superior

[t—

NN

matriz

| —

compactagdo
bungdo = |

| comprimido
nferior C

Fonte: Chiaverini (1986).

As etapas de compactacdo podem ser descritas como: enchimento,
compressao e extracdo. Nesta primeira etapa ha o enchimento da matriz com o p6 por
meio de um dispositivo de enchimento acoplado a prensa de compactacdo. A
compresséo ocorre pelo abaixamento do punc¢éo superior até penetrar na cavidade da
matriz e entrar em contato com o pd; essa compressao € feita muita das vezes por
acdo hidraulica ou principalmente por acdo mecanica. As pressdes exercidas pelos
deslocamentos dos puncdes (superior e inferior) é simultanea. Nos primeiros
movimentos do puncdo, a compactacdo causa apenas o adensamento do po, sem
haver, contudo, deformacdo das particulas, bem como sem produzir adesédo entre
elas. Com o aumento da presséo, variando entre 1,6 a 9,3 t/cm?, ocorre a deformacéo

plastica das particulas, dando origem, assim, a uma espécie de “solda fria”. Em
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seguida tem-se a subida e retirada do puncdo superior e subida do puncéo inferior
(MONTEIRO, 2016; CHIAVERINI, 1986).

A compactacao gera uma peca com formato final ou aproximado a peca a ser
fabricada, chamada de compactado verde. E muito fragil, e o manuseio inadequado
pode “esfarelar” a pega. O projeto da peca € muito importante, porque pode acarretar
nessa etapa a formacao da zona neutra. Esta zona € uma regido em que as particulas
sofrem menos forcas de compactacéo, que ird gerar uma peca final heterogénea, com
zonas de propriedades distintas. Certos tipos de geometria de peca séo inviaveis
justamente devido a formacéo de zonas neutras (MONTEIRO, 2016).

Na Figura 18 sdo apresentadas as etapas de compactagéao.

Figura 18. Representacdo esquematica das varias etapas de compactacdo do p6 (simples acdo)
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Fonte: Monteiro (2016)

A

Fonte: Monteiro (2016).

Ha a possibilidade da utilizacdo de uma compactacdo com dupla acédo onde a
forca é exercida pelos dois punc¢des (MONTEIRO, 2016).
A figura 19 ilustra o processo.
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Figura 19. Representagdo esquematica das varias etapas de compactagéo do p6 (dupla acéo)
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Fonte: Monteiro (2016).

2.8 SINTERIZACAO

Esta etapa é fundamental, pois ela constitui a ultima fase do ciclo de
consolidacéo dos pos metalicos (CHIAVERINI, 2001). A sinterizacéo €, de fato, uma
das tecnologias humanas mais antigas, originaria do era pré-histérica com o disparo
de ceramica. A producdo de ferramentas de esponja, o ferro também foi possivel
gracas a sinterizacdo. No entanto, foi somente apds 0 ano de 1940 que a sinterizacéo
foi estudada fundamentalmente e cientificamente. Desde entdo, desenvolvimentos
notaveis na ciéncia da sinterizacdo foram feitos. Um dos usos mais importantes e
benéficos da sinterizacdo na era moderna € a fabricacdo de pecas de todos os tipos,
incluindo as partes metallrgicas e a granel de componentes ceramicos (KANG, 2005).

A sinterizacdo € uma técnica de processamento usada para produzir materiais
e componentes de pos metélicos e/ou ceramicos, aplicando energia térmica. Consiste
no aquecimento dos compactados verdes, a temperaturas elevadas, porém é
geralmente abaixo do ponto de fusdo do material (de 2/3 a ¥ da temperatura de fuséo
da liga), por meio de um rigoroso controle de tempo, temperatura e meio ambiente.
Como resultado as particulas que constituem o compactado ligam-se entre si e 0
material adquire os caracteristicos desejados de densidade, dureza e resisténcia
mecanica. (CHIAVERINI, 2001).

Existem dois tipos basicos de sinterizacdo: a sinterizacdo por fase sdlida e a
sinterizacéo por fase liquida.

Em um processo de sinterizagdo, 0s parametros mais importantes sao:
temperatura, tempo e controle da particula, pressdo aplicada, formacdo de fase

liquida, taxa de aquecimento e atmosfera do processo (MARCHI, 1999).
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2.8.1 Sinterizagao por fase solida

A sinterizacdo na fase solida ocorre em temperatura onde nenhum dos
elementos do sistema atinge o ponto de fusdo. Segundo MARCHI (1999), nesta etapa
verifica-se a presenca de quatro estagios: adesao, inicial, intermediario e final.

A etapa de adesdo das particulas ocorre espontaneamente, quando as
particulas soltas formam contatos em orientacdes aleatérias. Depois de ligadas, elas
formam um arranjo com alta densidade de empacotamento e uma estrutura com
contornos de gréo de baixa energia.

A etapa inicial é caracterizada pela formacao de contornos de graos ou, por um
crescimento do pescoco que se forma durante o contato estabelecido no processo de
compactacao. A reducdo da area superficial € superior a 50% do valor original.

A etapa intermediaria € a mais importante para obter taxas elevadas de
densificacdo e identificar as caracteristicas (propriedades) do compacto sinterizado. A
densidade pode variar entre 70% a 92% da densidade teorica.

A diminuicdo da curvatura e area de superficie especifica resultam num
processo sinterizacdo lenta, tendo o crescimento de graos a partir desta etapa.

Na quarta etapa (final) tem como caracteristicas principais o crescimento de
grao, coalescimento de precipitados e o fechamento de poros dispersos na matriz.
Nesta etapa, o transporte de material ocorre no estado soélido, por difusdo volumétrica
e através dos contornos de grao e, consequentemente, a taxa de densificacao € bem
menor que nas outras etapas. A porosidade total € inferior a 8%. A Figura 20
exemplifica todas as etapas citadas.

A Tabela 4 mostra o processo de densificacdo, diminuicdo da area superficial,
densificacédo e coalescimento.

Figura 20. Etapas de sinterizacdo por fase solida

Estagio de Estagio Estagio Estagio
ades3o inicial intermediario final

LI XX

Fonte: Silva (2017).
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Tabela 4. Caracteristicas das etapas de sinterizacao
Processo de Perda de drea
Estagios Densificagao Coalescimento
Densificagdo superficial

minima, exceto para
Adesdo formacgao de contato - -
altas pressoes

crescimento de

Inicial significante >50% pequena minimo
pescoco
aumento do
arredondamento dos perda da porosidade
Intermediario significante tamanho de grdos
poros e alongamento aberta
e poros
lenta e crescimento

fechamento de poros,
Final desprezivel relativamente extensivo de graos
densificagdo final
minima e poros

Fonte: Marchi (1999).

3 MATERIAIS E METODOS

Esta etapa tem como objetivo descrever sucintamente a técnica e o
procedimento utilizado no referente trabalho. Neste trabalho foram produzidas ligas
de aluminio das séries AA 7XXX — AA 7009, AA 7011 e AA 7013 utilizando as técnicas
de Metalurgia do P6 (MP).

Inicialmente para a obtencado das respectivas ligas, os pds foram submetidos a
pesagem por meio de uma balanca de precisdo. Em seguida, procedeu-se o
processamento dos pos por meio de moagem de alta energia (MAE) em um moinho
do tipo Spex. Para caracterizar a microestrutura e a composi¢cao quimica qualitativa
foram utilizados a Microscopia Otica, Microscopia Eletronica de Varredura (MEV),
Espectroscopia de Energia Dispersiva de Raios-X (EDS); a investigacdo das fases
formada, ap6s a moagem de alta energia, foi realizada por Difragdo de Raios-X (DRX)

O po processado foi submetido a compactacéo uniaxial e frio em uma prensa
hidraulica obtendo-se uma amostra de compactado verde. Logo apds a compactacéo,
as amostras foram submetidas ao processo de aquecimento (sinterizagdo) em um
forno tipo mulfla.

ApOs a sinterizagéo, as amostras foram seccionadas em uma maquina de corte
(policorte). Posteriormente com as amostras cortadas, foram embutidas, lixadas e
polidas. Para caracterizar a estrutura e a composi¢ao quimica qualitativa das amostras

sinterizadas foi utilizado o mesmo Microscopio Otico, Microscopio Eletrénico de
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Varredura (MEV) equipado com Espectroscopia de Energia Dispersiva de Raios-X
(EDS) utilizada na caracteriza¢ao dos pos. Por fim, para caracterizagdo mecanica, que

consiste na determinacao da dureza Vickers, utilizou-se um microdurémetro.

3.1 MATERIAIS

Os poés de partidas que foram usados no presente trabalho sdo de aluminio
AA1100 (comercialmente puro), com 99,00% de pureza, nanoparticulado, produzido
pela Alcoa Aluminio S/A e o p6é de Zn da Dinamica Quimica Contemporanea Ltda. Na

Tabela 5 é apresentada sua composicao.

Tabela 5. Composicao quimica do aluminio AA 1100

Elemento Si Fe Cu Mn Zn Al

Composi¢ao % 0,95 (Si+Fe) 0,05-0,2 0,05 0,1 99
Fonte: Adaptado de ASM HandBook (1990).

O &cido esteario (C1sH3602) foi utilizado como agente controlador do processo
(PCA — Process Control Agente), Figura 21. De acordo com SOUSA (2012), este
agente controlador reduz o atrito, evitando o excesso de soldagem a frio entre as

particulas p6 durante a moagem (Figura 22).

Figura 21. Acido estearico

Fonte: Lacerda (2017).
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Figura 22. Diferenca entre MAE sem e com PCA

Fonte: Sousa (2012).

O alcool isopropilico (CsH7OH — 99,82% de pureza) € utilizado principalmente
para a retirada de impurezas da jarra (lavagem) e para o banho da moagem, sendo o
volume suficiente para cobrir as esferas na jarra.

Para a producgéo das ligas AA 7009, AA 7011 e AA 7013 foram utilizados os
seguintes elementos especificados de acordo com suas composi¢ées. Em Ligas da

série 7XXX, o Zinco é o elemento de destaque com maior composicao (Tabela 6).

Tabela 6. Composicao quimica das ligas de aluminio AA 7009, AA 7011 e AA 7013

Elemento Si Fe Cu Mn Cr Zn Ti Al

AA 7009 0,2 06 06-1,3 01 0,1-0,25  5,5-5,6 0,2 Restante
Comp. % AA 7011 0,15 0,2 0,05 0,1-0,30 0,05-0,2 4,0-5,5 0,05 Restante

AA 7013 0,6 0,7 0,1 1,0-1,5 - 1,5-2,0 - Restante

Fonte: Adaptado de ASM HandBook (1990).

3.2 METODOS

3.2.1 Pesagem dos Pés

As massas dos pés elementares foram pesadas utilizando-se uma balanca
analitica (Figura 23) do Laboratério do Departamento de Engenharia Mecéanica, com

precisdo de 4 casas decimais, da marca SHIMADZU ATI224.
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Figura 23. Balanca analitica

il

Fonte: O Autor (2018).

A Tabela 7 mostra a quantidade de massa (g) utiliza na moagem de alta energia
para a fabricacéo das ligas de aluminio. A massa total calculada para processamento

dos poés € 12g + acido esteérico (2% da massa total), totalizando 12,24g (po).

Tabela 7 - ParAmetros de moagem utilizados no trabalho

Massa
Amostra -I[/T(;T;Fg)fe)r:e ,(AgI)Puro Si (g) Fe (g) Cu (g) Mn(g) Zn(g) Ti (g) ACP (g) gjfera
(8)
0,5h 11,0887 0,0241 0,0244 0,1563 0,0121 0,6722 0,0245 0,2439 120
AA 7009 1,0h 11,0881 0,0243 0,0247 0,1564 0,0126 0,6720 0,0241 0,2415 120
2,0h 11,0883 0,0243 0,0246 0,1565 0,0125 0,6725 0,0245 0,2406 120
0,5h 11,2522  0,0182 0,0244 0,0068 0,0360 0,6663 0,0065 0,2402 120
AA7011 1,0h 11,2510 0,0184 0,0244 0,0062 0,0036 0,6602 0,0064 0,2412 120
2,0h 11,2520 0,0183 0,0246 0,0062 0,0363 0,6660 0,0061 0,2404 120
0,5h 11,6523 0,0723 0,0843 0,0122 0,1816 0,2410 - 0,2412 120
AA7013 1,0h 11,6524 0,0725 0,0844 0,0124 0,1841 0,2407 - 0,2437 120
2,0h 11,6522 0,0724 0,0846 0,0122 0,1805 0,2435 - 0,2414 120

Fonte: O Autor (2018).

3.2.2 Moagem de alta energia dos poés

A moagem dos pos foi feita pelo método de moagem de alta energia, para que
durante o processamento de misturas haja homogeneizacédo e incorporacdo dos
elementos de liga, principalmente o p6é de Zn.

Para este procedimento foi utilizado um moinho vibratério de alta energia do
tipo Spex com 720 rpm, pertencente ao Laboratorio de Materiais Compdsitos
(COMPOLAB) que integra parte do Departamento de Engenharia Mecéanica da
Universidade Federal de Pernambuco (UFPE), esta representado na Figura 24. Este

tipo de moinho apresenta uma caracteristica no processo de moagem. Devido a
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movimentacgdo de seu cabecote, ele faz uma trajetéria em formato de infinito («), que
aliado a sua rotacdo garante o processo.

Os pos foram colocados na jarra (recipiente de moagem) fabricada em aco inox
304L e como corpo de moagem foi utilizado esferas metalicas. A relacdo de massa de
esfera/massa de po foi de 10:1; ou seja, para cada 120g de esferas foram utilizadas
12g de massa dos pés O tempo de moagem dos pos foi estabelecido em 0,5h; 1,0h e
2,0h. No total foram processadas 9 amostras, cada liga foi processada no tempo

correspondente.

Figura 24. Moinho tipo Spex utilizado para processamento dos pos

i &

Fonte: Aradjo (2011).

3.2.3 Compactacao

Apods o processamento dos pds no moinho de alta energia, posteriormente
foram compactados uniaxialmente a frio em uma matriz metalica de ago 304L, a matriz
€ do tipo cilindrico com furo concéntrico dotada de base com ressalto e puncéo
cilindrico passante. conforme Figura 25. Nessa matriz foi colocada uma quantidade

de 5g de p6 de cada amostra.
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ompactacdo uniaxial
-

Fonte: Lacerda (2017).

A matriz possui um didametro interno de 17,00 mm, altura de 56 mm, o diametro
do puncéo possui um valor de 16,80 mm e altura de 72,00 mm.

Com a quantidade exata de massa das ligas colocada na matriz, os pés foram
compactados uniaxialmente a frio por meio de uma prensa hidraulica com capacidade
para 100 ton, obtendo o compactado verde das amostras. Essa prensa (Figura 26)
pertence ao Laboratorio de Materiais Compdésitos (COMPOLAB) do Departamento de
Engenharia Mecéanica (DEMEC) da UFPE.

Figura 26. Prensa hidraulica usada para compactacao

Fonte: O Autor (2018).
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Os p6s foram compactados a uma carga de 40 toneladas (22,70 ton/cm?) com
o tempo de compactacdo de 10 minutos. Com a compactacdo dos pds, é obtido o
compactado verde, que atingiu uma geometria com 17,00 mm de diametro e 9,15 mm

de espessura, de acordo com a Figura 27.

Figura 27. Amostras de compactado verde

Fonte: O Autor (2018).

3.2.4 Sinterizagéo

Logo apds a compactacdo, as amostras (compactado verde) foram sinterizadas
num forno tipo Mufla da marca W-One da EDG Equipamentos. A Figura 28 mostra o

modelo do forno.

Figura 28. Forno tipo Mufla utilizado no trabalho

Fonte: O Autor (2018).

As amostras foram sinterizadas durante 5h a uma temperatura de 500 °C, com
uma taxa de aquecimento de 20 °C/min. Com o término do aquecimento o forno foi
desligado e a temperatura resfriada calmamente dentro do forno até permanecer na

temperatura ambiente com uma taxa de resfriamento foi de 0,459 °C/min.
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3.2.5 Difracao de Raios-X (DRX)

A Difracdo de Raio-X € uma ferramenta experimental bastante poderosa, é
usada principalmente para medir a estrutura cristalina dos mais diversos materiais.
Esta difracdo é o resultado da radiacéo espalhada por um conjunto regular de centros
de difuséo, cujo espacamento é da mesma ordem de grandeza do comprimento de
onda da radiacdo (SHACKELFORD, 2008).

No presente trabalho foi utilizada a técnica de difracdo de raios-x denominada
método do po, a fim de avaliar a formacdo das estruturas cristalinas apés o
processamento dos pds na moagem de alta energia identificando as fases presentes
(SILVA, 2017).

O difratbmetro usado neste trabalho (Figura 29) para as medicdes foi o
Shimadzu, modelo XRD-7000, pertencente ao Laboratério de Compositos

(COMPOLAB), da qual integra o Departamento de Engenharia Mecanica da UFPE.

Figura 29. Difratbmetro pertencente ao COMPOLAB
T
ke-' I ‘\

Fonte: O Autor (2018).

As informacdes do Difratdmetro de Raios — X (DRX) sobre as medi¢cbes estao
apresentadas na Tabela 8:
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Tabela 8. Parametros de medicdo DRX (DRX SHIMADZU - XRD-7000)

Tipo de medigdo Standards
Faixa de medigdo 5°-120°
Velocidade de medigdo 1°/min
Angulo de varredura 6-26
Voltagem 40 kv
Corrente 3mA

Fonte: O Autor (2018).

3.2.6 Microscopia Otica

Para a andlise no microscoépio 6tico, foram utilizadas as amostras sinterizadas.
Elas foram cortadas (particionadas) em uma “cut-off”, foi usado uma maquina de
policorte, da marca Arotec, modelo COR 80, Figura 30, pertencendo ao Laboratorio
de Metalografia do Departamento de Engenharia Mecéanica da UFPE, sendo usado
como meio cortante um disco de corte abrasivo (6xido de silicato). O principal objetivo

do corte foi obter para estudo as seccdes superficiais e transversais.

Figura 30. Maquina de corte, modelo COR 80

Fonte: Arotec.
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Figura 31. Prensa embutidora, Arotec — PRE 40Mi
=

Fonte: O Autor (2018).

Logo apds o processo de corte dos materiais, as amostras foram submetidas
ao processo de embutimento a quente, na qual cada amostra particionada foi
colocada em uma prensa de embutimento com a face superficial e transversal para
baixo em contato com o embolo inferior da prensa, em seguida coloca-se a resina
(baquelite), posteriormente, fecha-se o embolo superior, iniciando o processo de
embutimento. A pressdo aplicada durante o processo é entre 125 e 150 KgF/mm?,
A prensa utilizada neste trabalho é da marca Arotec, modelo PRE 40Mi, conforme
Figura 31.

Com as amostras embutidas, a etapa subsequente é a de lixamento. A
técnica utilizada para o lixamento foi a manual, que consiste em lixar a amostra
sucessivamente com lixa de granulometria cada vez menor. Para este trabalho
foram utilizadas as lixas d’agua com granulometrias de 180, 240, 320, 600, 800,
1000, 1200.

Apos o lixamento, a proxima etapa € a do polimento, que tem como principal
fung@o eliminar os riscos e marcas da superficie. Para o polimento das amostras foi
utilizada uma pasta de diamante, dando um melhor acabamento para a amostra,
pano de polimento adequado. A politriz usada no polimento € da marca Arotec,
modelo Aropol 2V, pertencente ao Laboratorio de Metalografia do DEMEC — UFPE
(Fiaura 32).
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Fonte: O Autor (2018).

Para a andlise de microscopia 6tica as amostras foram submetidas ao ataque
quimico, cujo propoésito deste ataque € revelar os contornos de gréos, a morfologia e
as diferentes fases na microestrutura da amostra estudada e eventualmente identificar
também as impurezas presentes. O ataque quimico das superficies de cada amostra
foi realizado por meio de uma solucéo aquosa de &cido fluoridrico a 0,5% durante o
tempo de 40 segundos. Para este procedimento foi utilizado um Microscopio Otico da
marca Olympus modelo BX51M, mostrado na Figura 33, com imagens sendo
capturadas pelo programa AnalySIS. A ampliagdo das amostras foi de 50x, 100x,

200x, 500x e 1000x, nas vistas superficiais e transversais.

Figura 33. Microscopio Otico Olympus — BX51M

Fonte: O Autor (2018).
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3.2.7 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia
Dispersiva (EDS)

Realizado no Microscopio Eletrénico de Varredura, no Laboratério de
Microscopia e Anélise Macroestrutural (LAMAM) do DEMEC - UFPE, modelo TM 3000
HITACHI. As amostras foram analisadas por Microscopia Eletrénica de Varredura
(MEV) e Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS), conforme o aspecto
microestrutural da parte interna do material € possivel saber se houve a incorporagao
do refor¢co pela matriz, distribuicdo uniforme, presenca de porosidades e interface
matriz-refor¢o consolidada. Na Figura 34 é apresentado o MEV utilizado para analise.

Figura 34. MEV modelo TM 3000 HITACHI
s = T

Fonte: O Autor (2018).

3.2.8 Microdureza Vickers

O ensaio de dureza Vickers foi realizado conforme ASTM E-384 (2011) no
Microdurbmetro Emcotest, modelo Durascan, do Laboratério de Compdsitos
(COMPOLAB) do DEMEC - UFPE, conforme Figura 35. Neste trabalho foi usado a
carga de 200 g com ampliagdo de 60x durante o tempo de 15s, foram feitas 5

endentacdes nas faces superficiais e transversais para cada amostra.
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Figura 35. Microdurédmetro utilizado no trabalho

Fonte: O Autor (2018).

4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Nesta fase do trabalho foram apresentados os resultados e discussdes
pertinentes a pesquisa, direcionados para o alcance dos objetivos e em concordancia
com o descrito no item Materiais e Métodos. A base de comparacées, foi o resultado
o aluminio AA 1100. A caracterizacdo dos pos processados por moagem de alta
energia foi obtida por difracdo de raios-X. O MEV demonstrou a evolugdo das
particulas de grdos dos pés processados e sinterizados. O MO contribuiu para
identificar a morfologia das amostras sinterizadas. A Espectroscopia de Energia
Dispersiva de Raios-X contribuiu para identificar os elementos de ligas presente nas
amostras de pOs e nas amostras sinterizadas. A caracterizagdo mecénica foi
estabelecida pelo ensaio de microdureza Vickers, mostrando que o aumento de

dureza é diretamente proporcional ao tempo de moagem.

4.1 DIFRACOES DE RAIOS-X

A Figura 36 representa o espectro de raios — X para o Al AA 1100. No
Difratograma da Figura 36, o aluminio apresenta estrutura CFC, conforme a literatura
este tipo de estrutura deve ter os valores dos indices de Miller (h, k e I) todos os
nameros pares ou impares (CALLISTER, 2012).
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Figura 36. Espectro de DRX para o Al AA 1100
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Fonte: O Autor (2018).

Figura 37 sdo apresentados os difratogramas das amostras de pos da liga de
aluminio AA 7009, com o tempo de processamento 0,5h, 1,0h e 2,0h minutos de
moagem de alta energia. Observa-se que néo houve alteragbes significativas nos
difratogramas para os diferentes tipos de moagem. Nota-se uma variacdo de
intensidade dos picos com relacdo a liga processada durante 2,0h, apesar da
mudanca na intensidade dos picos, os valores de angulos de difragéo (26) da matriz
em aluminio (AA 1100) sédo os mesmos. Eventualmente outras fases dos elementos
de ligas adicionados ao AA 1100 ndo foram identificados, pois ficou abaixo da

resolucao do equipamento inferior a 5%.
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Figura 37. Espectros de DRX para a liga AA 7009 processada por 0,5h, 1,0h e 2,0h
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Fonte: O Autor (2018).

Na Figura 38 sdo apresentados os difratogramas das amostras de pos da liga

de aluminio AA 7011, com o tempo de processamento 0,5h, 1,0h e 2,0h de moagem

de alta energia. Observa-se que nao houve alteracdes significativas nos difratogramas

para os diferentes tipos de moagem, apresentam os mesmos valores de angulo de

difracéo (20) da matriz em aluminio (AA 1100). Outras fases dos elementos de ligas

adicionados ao AA 1100 nao foram identificados, pois ficou abaixo da resolucéo do

equipamento inferior a 5%.



Figura 38. Espectros de DRX para a liga AA 7011 processada por 0,5h, 1,0h e 2,0h
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Fonte: O Autor (2018).

Na Figura 39 sdo apresentados os difratogramas das amostras de pos da liga

de aluminio AA 7013, com o tempo de processamento 0,5h, 1,0h e 2,0h de moagem

de alta energia. Observa-se que nao houve alteracées significativas nos difratogramas

para os diferentes tipos de moagem, apresentam os mesmos valores de angulo de

difracdo (208) da matriz em aluminio (AA 1100). A identificagdo de outras fases de

elementos de liga adicionados ao AA 1100 nao foram identificados, pois ficou abaixo

da resolucéo do equipamento inferior a 5%.



Figura 39. Espectros de DRX para a liga AA 7013 processada por 0,5h, 1,0h e 2,0h
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4.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA E ESPECTROSCOPIA DE
BAIXA ENERGIA DISPERSIVA

Este topico apresenta os resultados das andlises de MEV e EDS para as

amostras de pos e sinterizadas das ligas processadas Al AA 1100, AA 7009, AA7011

e AA 7013.

4.2.1 Microscopia Eletronica de Varredura e Espectroscopia de Baixa Energia

Dispersiva das amostras de pos

A Figura 40 (a, b) apresenta as imagens de MEV do p6 de Al AA 1100 (aluminio

comercialmente puro), como recebido, utilizado neste trabalho.
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Figura 40. Imagem de Mev — Al AA 1100. (a) aumento de 500x; (b) aumento de 1000x

2016-03-31 A D87 x500 200um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

2018-03-31 A D87 x10k 100 um

A Figura 40 destaca a morfologia original, predominantemente esférica (graos
equiaxiais) do Al AA 1100 recebido para pesquisa, sem reforco e sem sofrer o
processo de moagem de alta energia (MAE). Essa morfologia é tipica de material ductil
e de po fabricado pelo método de atomizacéo a ar, que promove a solidificacdo do
metal em particulas finamente divididas.

A Figura 41 (a,b) apresenta o espectro de EDS do p6 de Al AA 1100. A analise
de EDS do AA 1100 demonstra apenas o0 espectro de Al na composicdo. E importante

ressaltar que ndo foi identificada a presenca de contaminag&o neste po.
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Figura 41. EDS do Al AA 1100. (a) Regido analisada; (b) Espectro de EDS
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As Figuras 42 a 44 apresentam as imagens de MEV para a liga processada AA
7009 durante o tempo de 0,5h, 1,0h e 2,0h. Para a amostra de p6 processada no
moinho de alta energia durante 0,5h, a liga de aluminio AA 7009 apresentou uma
morfologia relativamente achatada e irregular. Observa-se que com o aumento do
tempo de moagem para 1h, as particulas comecam a diminuir e ficar menos achatadas

e em 2h, a morfologia dos pos vai tendendo para uma forma mais regular.
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Flgura 42. Imagem de MEV da I|ga AA 7009_0,5h. (a) Aumento de 200x; (a) aumento de 500x

2017-07-31 A D51 x200 500um 2017-07-31 A D50 x500 200um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

2017—07 31 A D50 x1.0k 100um

DEMEC\CTG DEMEC\CTG

2017-07-31 D5.0 x500 200 um 2017-07-31 A D50 x20k  30um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

As Figuras 45 a 47 apresentam as imagens de MEV para a liga processada AA
7011 durante o tempo de 0,5h, 1,0h e 2,0h.
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As Figuras 45, 46 e 47 mostram a evolucdo das particulas da liga de aluminio
AA 7011 processadas nos moinho de alta energia durante 0,5h, 1,0h e 2,0h. Nelas
pode-se observar a mudanca de particulas achatadas, Figura 45(a); para particulas
mais uniformes, Figura 46(a); enquanto na moagem de 2,0h, Figura 47(a), as

particulas estdo mais deformadas e ligeiramente arredondadas.

Figura 45. Imagem de MEV da liga AA 7011_0,5h. (a) aumento de 200x; (b) aumento de 500x

2017-07-31 A D51 x200 500um 2017-07-31 A D52 x500 200 um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

2017-07-31 A D5.1 x500 200um 2017-07-31 A D51 x1.0k 100um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG
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Figura 47. Imagem de MEV da liga AA 7011_2,0h. (a) aumento de 200x; (b) aumento de 2000x

2017-07-31 A D51 x2.0k

DEMEC\CTG DEMEC\CTG

As Figuras 48 a 50 apresentam as imagens de MEV para a liga processada AA
7013 durante o tempo de 0,5h, 1,0h e 2,0h.

Para a liga de aluminio AA 7013 processada durante 0,5h no moinho de alta
energia, apresenta uma morfologia similar as das ligas anteriores, irregular e
achatada, Figura 48(a). A Figura 49(a) processada durante 1,0h observa-se uma
morfologia mais uniforme. Durante o tempo de moagem de 2,0h ficou evidente que as

particulas de pés ficam mais finas, deformadas com uma morfologia refinada.

Figura 48. Imagem de MEV da liga AA 7013_0,5h. (a) aumento de 200x; (b) aumento de 500x
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Figura 49. Imagem de MEV da liga AA 7013_1,0h. (a) aumento de 500x; (b) aumento de 1000x
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Figura 50. Imagem de MEV da liga AA 7013_2,0h (a) aumento de 500x; (b) aumento de 2000x
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As figuras 51 a 59 apresentam os EDS das amostras de pds processados em
0,5h, 1,0h e 2,0h por moagem de alta energia.

A analise por EDS, na Figura 51 da liga de aluminio AA 7009 processada em
moinho de alta energia durante 0,5h, mostra os elementos que compdes esta liga,
além do aluminio ha o Fe, Ni, Cu, Zn, Mn, Ti e Si. A Figura 52, a liga processada
durante 1,0h mostra elementos de Zn, Cu e O, a presenca de oxigénio indica que
houve oxidacdo durante o processo de moagem de alta energia. Para o tempo de
2,0h, Figura 52, ha presenca de Al, Zn, Cr, Mn, Tie O.
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Figura 51. EDS do p6 de AA 7009_0,5h. (a) Regido analisada; b) Espectro de EDS
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Figura 54. EDS do p6 de AA 7011 _0,5h. (a) Regido analisada; (b) Espectro de EDS
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A analise por EDS, na Figura 54 da liga de aluminio AA 7011 processada em
moinho de alta energia durante 0,5h, mostra os elementos que compdes esta liga, Al,
Zn, Mn, Ti, Si e O. A Figura 55, a liga processada durante 1,0h mostra elementos de
Al, Zn, Ni, Fe, Cr, Mn e O. Para o tempo de 2,0h, Figura 56, ha presenca de Al, Zn,
Cu, Ni, Fe e O.
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Figura 56. EDS do p6 de AA 7011 _2,0h. (a) Regido analisada; (b) Espectro de EDS
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Figura 57. EDS do p6 de AA 7013 0,5h. (a) Regido analisada; (b)Espectro de EDS
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A analise por EDS, na Figura 57, da liga de aluminio AA 7013 processada em
moinho de alta energia durante 0,5h, mostra os elementos que compdes esta liga, ha
o Al, Ni, Cr, Zn, Mn, Ti, Sie O. A Figura 58, processada durante 1,0h mostra elementos
de Al, Zn, Fe, Mn e O; e para o tempo de 2,0h, Figura 59, h& presenca dos elementos
Al, Zn, Cu, Ni, Fe e O.



Figura 58. EDS do p6 de AA 7013 1,0h. (a) Regido analisada; (b)Espectro de EDS
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Figura 59. EDS do p6 de AA 7013_2,0h. (a) Regido analisada; (b)Espectro de EDS
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4.2.2 Microscopia Eletrénica de Varredura e Espectroscopia de Baixa Energia

Dispersiva das amostras sinterizadas

Nesta seccdo € apresentada as imagens de MEV e EDS das amostras
sinterizadas das ligas de aluminio AA 1100, AA 7009, AA 7011 e AA 7013, sendo
estas 3 ultimas processadas no moinho de alta energia (SPEX) durante 0,5h, 1,0h e
2,0h.

A Figura 60 (a, b) apresentam as imagens de MEV da amostra sinterizada de
aluminio AA 1100.
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Figura 60. Imagem de MEV da amostra sinterizada Al AA 1100. (a) Aumento de 1000x; (b)
Aumento de 2000x

2016-05-17 A D79 x1.0k 100um

DEMEC\CTG DEMEC\CTG

A amostra apresenta morfologia irregular e possui graos maiores que 30 um. A
Figura 61 apresenta o EDS da amostra de Al AA 1100.

Figura 61. EDS da amostra sinterizada Al AA 1100. (a) Regido analisada; (b) Espectro de EDS
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O Grao branco em destaque € identificado pelo EDS como sendo um
precipitado contendo picos de Al e impurezas de Fe, além de Cr e Si em menor
quantidade.

As Figuras 62 a 64 apresentam as imagens de MEV para as amostras
sinterizadas das Sec¢des Superficiais da liga AA 7009 durante o tempo de 0,5h, 1,0h
e 2,0h.

Figura 62. Imagem de MEV da amostra sinterizada AA 7009_0,5h, secao superficial. (a) Aumento
de 1000x; (b) Aumento de 2000x

2017-08-16 A D49 x1.0k 100 um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

A D49 x20k  30um

2017-08-16
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Figura 63. Imagem de MEV da amostra sinterizada AA 7009_1,0h, secao superficial. (a) Aumento
de 1000x; (b) Aumento de 2000x

2017-08-16 D56 x1.0k 100 um A D56 x20k  30um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

Figura 64. Imagem de MEV da amostra sinterizada AA 7009_2,0h, secao superficial. (a) Aumento
de 1000x; (b) Aumento de 2000x

y

D6.6 x2.0k  30um

A D66 x1.0k 100 um

2017-08-16 A

DEMEC\CTG DEMEC\CTG

As figuras 62 a 64 apresentam os resultados de Microscopia Eletronica de
Varredura das secdes superficiais das amostras da liga de aluminio AA 7009, com
tempo de processamento em MAE de 0,5h, 1,0h e 2,0h com ampliacdes de 1.000x e
2.000x. Observa-se com o maior tempo de moagem ha uma maior incorporagdo dos
elementos de liga na matriz.

As Figuras 65 a 67 apresentam as imagens de MEV para as amostras
sinterizadas das Sec¢bes Superficiais da liga AA 7011 durante o tempo de 0,5h, 1,0h
e 2,0h.
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Figura 65. Imagem de MEV da amostra sinterizada AA 7011_0,5h, secao superficial. (a) Aumento
de 1000x; (b) Aumento de 2000x
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2017-08-16 A D43 x1.0k 100um A D42 x20k  30um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

Figura 66. Imagem de MEV da amostra sinterizada AA 7011 1,0h, se¢&o superficial. (a) Aumento de
1000x; Aumento de 2000x

2017-08-16 A D57 x1.0k 100 um 2017-08-16 A D57 x20k  30um

DEMEC\CTG DEMEC\CTG

Figura 67. Imagem de MEV da amostra sinterizada AA 7011_2,0h, secao superficial. (a) Aumento de
1000x; (b) Aumento de 2000x

2017-08-16 A D44 x20k  30um

2017-08-16 A D44 x10k 100um

DEMEC\CTG DEMEC\CTG
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As figuras 65 a 67 apresentam os resultados de Microscopia Eletrénica de Varredura
das secOes superficiais das amostras da liga de aluminio AA 7011, com tempo de
processamento em MAE de 0,5h, 1,0h e 2,0h com ampliagdes de 1.000x e 2.000x. Tem-se a
formacdo de graos irregulares e alongados, contornos de graos bem definidos. Observa-se
com o maior tempo de moagem ha uma maior incorporacao dos elementos de liga na matriz.

As Figuras 68 a 70 apresentam as imagens de MEV para as amostras sinterizadas das

Secdes Superficiais da liga AA 7013 durante o tempo de 0,5h, 1,0h e 2,0h.

Figura 68. Imagem de MEV da amostra sinterizada AA 7013_0,5h, secao superficial. (a) Aumento
de 1000x; (b) Aumento de 2000x

2017-08-21 A D52 x1.0k 100um 2017-08-21 A D52 x20k  30um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG

Figura 69.Imagem de MEV da amostra sinterizada AA 7013 _1,0h, secao superficial. (a) Aumento
de 1000x; (b) Aumento de 2000x

2017-08-21 D59 x1.0k 100 um 2017-08-21 A D59 x20k  30um
DEMEC\CTG DEMEC\CTG
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Figura 70. Imagem de MEV da amostra sinterizada AA 7013_2,0h, secao superficial. (a) Aumento
de 1000x; (b) Aumento de 2000x

D44 x20k  30um

DEMEC\CTG DEMEC\CTG

As figuras 68 a 70 apresentam os resultados de Microscopia Eletronica de
Varredura das secdes superficiais das amostras da liga de aluminio AA 7013, com
tempo de processamento em MAE de 0,5h, 1,0h e 2,0h com ampliagdes de 1.000x e
2.000x. Pode-se notar a concentracdo de particulas concentradas nas cavidades
(poros), gerando intersticios na formacdo da liga, tem-se a formacdo de graos
irregulares e alongados. Observa-se com o maior tempo de moagem ha uma maior
incorporacao dos elementos de liga na matriz.

As figuras 71 a 79 apresentam os EDS das amostras das ligas sinterizadas
processadas por moagem de alta energia, AA 7009, AA 7011 e AA 7013 durante o
tempo de 0,5h, 1,0h e 2,0h.

E observado na andlise superficial por EDS, na Figura 71 da liga do aluminio
AA 7009 processada em moinho de alta energia durante 0,5h, os elementos que
compde esta liga, além do aluminio ha o Zn, Cu, Ti, Si e O. A Figura 72, a liga
processada durante 1,0h mostra elementos de Al, Zn, Cu, Ti, Si, Mn e O. Para o tempo
de 2,0h, Figura 73, ha a presenca de Al, Zn, Cu, Fe, Mn, Cr e O. A presenca de

oxigénio indica que houve oxidacdo durante o processo de moagem de alta energia



Figura 71. EDS da amostra sinterizada da liga AA 7009_0,5h, viséo superficial.(a) Regido
analisada; (b) Espectro de EDS
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Figura 72. EDS da amostra sinterizada da liga AA 7009_1,0h, visdo superficial.(a) Regido
analisada; (b) Espectro de EDS
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Figura 73. EDS da amostra sinterizada da liga AA 7009_2,0h, viséo superficial. (a) Regido
analisada; (b) Espectro de EDS
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Nas figuras 74 a 76, observa-se as analises superficiais por EDS da liga de
aluminio AA 7011 submetida ao tempo de moagem de alta energia durante 0,5h, 1,0h
e 2,0h. No tempo de 0,5h (Figura 74), nota-se os seguintes elementos: Al, Zn, Ni, Fe,
Cr, Ti, Mn e O. Para o tempo de 1,0h (Figura 75) ha a presenca dos elementos: Al,
Zn, Ni, Cu, Fe, Mn, Cu e O. No tempo de 2,0h (Figura 76), o EDS identificou os
elementos: Al, Zn, Cu, Ti, Cr, Sie O.



Figura 74. EDS da amostra sinterizada da liga AA 7011_0,5h, viséo superficial. (a) Regido
analisada; (b) Espectro de EDS
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Figura 75. EDS da amostra sinterizada da liga AA 7011_1,0h, vis&o superficial. (a) Regido
analisada; (b) Espectro de EDS
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Figura 76. EDS da amostra sinterizada da liga AA 7011_2,0h, vis&o superficial. (a) Regido
analisada; (b) Espectro de EDS
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E observado na andlise superficial por EDS, na Figura 77 da liga do aluminio
AA 7013 processada em moinho de alta energia durante 0,5h, os elementos que
compde esta liga sdo: Al, Zn, Cu, Ti, Cr Si e O. A liga processada durante 1,0h (Figura
78) nota-se os seguintes elementos: Al, Zn, Ni, Cr, Ti, Si e O. Para o tempo de 2,0h
(Figura 79), ha presenca de Al, Zn, Cu, Ni, Fe, Mn, Cr, Si e O.



Figura 77. EDS da amostra sinterizada da liga AA 7013_0,5h, viséo superficial. (a) Regido
analisada; (b) Espectro de EDS

= = g g w w » »
o o o o o 0 ) o
o b b b b b b aa b b bugag

o
n

o
o

B
Map_2626 20 pm
MAG: 2000 x HV:15.0kV D: 5.2 mm
cps/eV
(b)
Ti
Cr Cu Al
o Si Ti cr Cu zn
;‘ {d WML“ Add Alsara, midie ik d bl ‘tL.@ ....AL“ LYYW PV IV PSS P VY R 1
_I_I_I_|_|_|_|_|_\ T T | T T T L T T T T T T T T T T
2 4 6 8 10 12 14

96



Figura 78. EDS da amostra sinterizada da liga AA 7013_1,0h, vis&o superficial. (a) Regido
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Figura 79. EDS da amostra sinterizada da liga AA 7013_2,0h, vis&o superficial. (a) Regido
analisada; (b) Espectro de EDS
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4.3 MICROSCOPIA OTICA

Foram submetidas a caracterizac&o via Microscopia Otica a amostra sinterizida
de Al AA 1100 e amostras sinterizadas dos pos processados AA 7009, AA 7011 e AA
7013. Nesta sec¢éo apresenta os resultados obtidos e a discussdes destes.

As Figuras 80 (a, b) apresentam a amostra de Al AA 1100 sinterizada.

A imagem de MO do Al AA 1100 apresenta contornos de graos definidos com

boa homogeneidade e densificacéo.

Figura 80. Imagens de MO da liga AA 1100 — sec¢éo superficial: (a) 500x; (b)1000x
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As Figuras 81 a 83 (a, b, c, d) apresentam a amostra da liga AA 7009 (secbes
superficial e transversal), sinterizada e processada por moagem de alta energia
durante o tempo de 0,5h, 1,0h e 2,0h com ataque HF 0,5% durante 40s.

As Figuras 81 a 83 apresentam os resultados da microscopia otica nas
amostras das ligas de Aluminio AA 7009 das sec¢des superficiais e transversais com
tempo de processamento no MAE de 0,5h, 1,0h e 2,0h com duas ampliages de 500x
e 1000x. Apresenta uma morfologia de graos irregular e contornos de gréaos definidos.
Notamos que com o aumento do tempo de moagem houve um aumento no que

concerne as deformacdes das lamelas.
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Figura 81. Imagens de MO da liga AA 7009_0,5h — secao superficial: (a) 500x; (b) 1000x; - se¢céo
transversal: (c) 500x; (d) 1000x
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Figura 82. Imagens de MO da liga AA 7009_1,0h — secao superficial: (a) 500x; (b) 1000x; - secéo
transversal: (c) 500x; (d) 1000x
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Figura 83. Imagens de MO da liga AA 7009_2,0h — sec¢éo superficial: (a) 500x; (b) 1000x; - secéo
transversal: (c) 500x; (d) 1000x

As figuras 84 a 86 (a, b, c, d) apresentam a amostra da liga AA 7011 (secbes
superficial e transversal), sinterizada e processada por moagem de alta energia
durante o tempo de 0,5h, 1,0h e 2,0h, com ataque HF 0,5% durante 40s.

As Figuras 84 a 86 apresentam os resultados da microscopia Otica nas
amostras das ligas de Aluminio AA 7011 das sec¢des superficiais e transversais com
tempo de processamento no MAE de 0,5h, 1,0h e 2,0h com duas ampliages de 500x
e 1000x. Apresenta uma morfologia de gréos irregular e contornos de graos bem
evidenciados e definidos. Notamos que com o aumento do tempo de moagem houve
um aumento no que concerne as deformacdes das lamelas. As imagens de MO

também mostram uma boa densificacdo da liga, contudo nota-se a presenca de poros.
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Figura 84. Imagens de MO da liga AA 7011_0,5h — sec¢éo superficial: (a) 500x; (b) 1000x; - secéo
transversal: (c) 500x; (d) 1000x
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Figura 85. Imagens de MO da liga AA 7011_1,0h — secéo superficial: (a) 500x; (b) 1000x; - secéo
transversal: (c) 500x; (d) 1000x
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Figura 86. Imagens de MO da liga AA 7011_2,0h — secéo superficial: (a) 500x; (b) 1000x; - secéo
transversal: (c) 500x; (d) 1000x

As figuras 87 a 89 (a, b, c, d) apresentam a amostra da liga AA 7013 (secbes
superficial e transversal), sinterizada e processada por moagem de alta energia
durante o tempo de 0,5h, 1,0h e 2,0h, com ataque HF 0,5% durante 40s.

As Figuras 87 a 89 apresentam os resultados da microscopia Gtica nas
amostras das ligas de Aluminio AA 7013 das secfes superficiais e transversais com
tempo de processamento no MAE de 0,5h, 1,0h e 2,0h com duas ampliacdes de 500x
e 1000x. Com nas imagens anteriores, a liga apresenta também uma morfologia de
graos irregular e contornos de graos bem evidenciados e definidos. Com o aumento
do tempo de moagem houve um aumento no que concerne as deformacdes das
lamelas. As imagens de MO também mostram uma boa densificacdo da liga, contudo

nota-se a presenca de poros.
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Figura 87. Imagens de MO da liga AA 7013_0,5h — sec¢éo superficial: (a) 500x; (b) 1000x; - secéo
transversal: (c) 500x; (d) 1000x
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Figura 88. Imagens de MO da liga AA 7013_1,0h — secéo superficial: (a) 500x; (b) 1000x; - se¢éo
transversal: (c) 500x; (d) 1000x
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Figura 89. Imagens de MO da liga AA 7013_2,0h — sec¢éo superficial: (a) 500x; (b) 1000x; - secéo
transversal: (c) 500x; (d) 1000x

Percebemos uma distribuicdo bastante equilibrada do reforco na matriz em
todas as imagens da microscopia 6tica (secao superficial e transversal), afirmando a
assertiva de que a moagem de alta energia (MAE) é um processo eficiente para a
diminuicdo do tamanho de particula tanto da matriz quanto do refor¢co e incorporacao
dessa particula de reforgco na matriz metalica. Isso garante um material com menor
porosidade e propriedades mecanicas superiores, coerente com a teoria das ligas
produzidas via metalurgia do p6 (MP).

4.4 MICRODUREZA VICKERS

Nesta etapa do trabalho é apresentado os resultados de microdureza Vickers.
Foram usadas as amostras das ligas Al AA 1100, AA 7009, AA 7011 e AA7013.
Durante o ensaio foi realizado 5 endentacbes em cada superficie (superficial e
transversal), sendo aplicado uma carga de 200 g. As Tabelas 9 e 10 mostram a
evolucéo dos resultados de microdureza Vickers das ligas processadas durante 0,5h;
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1,0h e 2,0h comparada ao resultado da amostra da liga de Al AA 1100 (aluminio puro),

da qual foi usado como base para otimizacdo da obtencéo da liga.

Tabela 9. Resultado de Microdureza Vickers — HV - Transversal

AMOSTRA AA 1100 AA 7009 AA 7011 AA 7013

TEMPO - 0,5h 1,0h 2,0h 0,5h 1,0h 2,0h 0,5h 1,0h 2,0h

1 endentagdo 33,17 86,4 95,2 99,2 79,6 95,2 98,3 108 101 160

2 endentagao 31,22 85,5 98,8 90,1 98,3 105 95,4 93,5 116 106

3 endentagao 31,84 88,7 81,7 101 91,9 104 87,9 83,2 120 147

4 endentagdo 31,02 100 97,3 106 82,1 112 98,1 88,4 114 150

5 endentagdo 30,42 75,3 88,4 94,3 104 97 117.4 105 122 130
MEDIA 31,53 87,18 92,28 98,12 91,18 102,64 99,42 95,62 114,6 138,6
DESVIO PADRAO 1,05 8,82 7,13 6,13 10,39 6,75 4,87 10,63 8,23 21,18
DUREZA (%) 0 176,46% 192,64% 211,16% 189,15% 225,49% 201,02% 203,23% 263,42% 339,53%

Fonte: O Autor (2018).

Tabela 10. Resultado de Microdureza Vickers — Superficial - HV — Superficial

AMOSTRA AA 1100 AA 7009 AA 7011 AA 7013

TEMPO - 0,5h 1,0h 2,0h 0,5h 1,0h 2,0h 0,5h 1,0h 2,0h

1 endentagdo 33,17 75,1 66,9 114,3 94,5 117 118 123 88,7 159

2 endentagao 31,22 111 120 92 98,2 127 112,8 122 116 166

3 endentagdo 31,84 74,5 126 97,4 101 111 113 114,9 124 104

4 endentagdo 31,02 90,1 123 98,6 88,1 93,4 108 106 125 156

5 endentagao 30,42 102 110 119 96,4 92,1 98,8 86,5 117,7 174
MEDIA 31,53 90,54 109,18 104,26 95,64 108,1 110,12 110,48 114,28 151,8
DESVIO PADRAO 1,05 16,17 24,39 11,70 4,85 15,14 7,25 15,03 14,82 27,61
DUREZA (%) 0 187,12% 246,23% 230,63% 203,29% 242,80% 249,21% 250,35% 262,40% 381,39%

Fonte: O Autor (2018).
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Figura 90. Evolucédo média da microdureza Vickers (HV), utilizando tempo de moagem de 0,5h;
1,0h e 2,0h (secdo transversal)
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Fonte: O Autor (2018).

A Figura 90 apresenta a evolugéo dos valores médios de Microdureza Vickers
obtidos para cada amostra da face superficial processada nos tempos especificados
(0,5h; 1,0h e 2,0h). Pode-se notar um comportamento bastante crescente da dureza
com o aumento do tempo de moagem. O processo de moagem durante 2,0h da liga
AA 7009 obteve um aumente percentual de 211,16% em relagéo a liga Al AA 1100,
da qual teve uma dureza média de 31,53 HV e uma evolucédo de 339,53% comparada
ao tempo de 2,0h da liga AA 7013.
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Figura 91. Evolucdo média da microdureza Vickers (HV) utilizando tempo de moagem de 0,5h; 1,0h
e 2,0h (secéo superficial)
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Fonte: O Autor (2018).

Na Figura 91 tem a evolucdo da média de HV das amostras superficiais
processadas no tempo de 0,5h, 1,0h e 2,0h. Nestas amostras pode-se observar
também um crescimento bastante efetivo de todas as ligas processadas em
comparacao com o Al AA 1100. Pode-se destacar o aumento da dureza da AA 7013,
obteve uma média de 151,8 HV, sendo seu crescimento percentual de 381,39% em

comparacgao ao aluminio puro.



112

5 CONCLUSOES

A fabricacdo das amostras de ligas de aluminio AA 7009, 7011 e 7013
processadas durante 0,5h, 1,0h e 2,0h, através da técnica de metalurgia do po,
tomando como a base a liga Al AA 1100. Foi executado com relativo sucesso,
utilizando-se uma rota de processamento de metalurgia do p6 de moagem de alta
energia, compactacao uniaxial a frio e sinterizacao.

Os espectros de DRX dos pés processados por Moagem de Alta Energia,
observou-se picos do aluminio da matriz. Foi observado que ndo houve alteracdes
significativas nos difratogramas para os diferentes tipos de moagem das ligas
processas nos periodos de tempo, apresentaram os mesmos valores de angulo de
difracéo (26) da matriz em aluminio (AA 1100).

Nas imagens de MEV das amostras dos pos, ficou evidente para todas as ligas
aluminio (AA 7009, AA 7011 e AA 7013), que durante o processamento de 0,5h as
ligas apresentaram uma morfologia relativamente achatada e irregular, e durante o
processamento de 2,0h ficou evidente a diminuicdo das particulas de pds, tendo uma
morfologia mais regular (ligeiramente arredondadas) e fina.

As imagens de EDS dos p0s das ligas processadas em moagem de alta energia
(MAE) mostraram qualitativamente e semi-quantitativamente a presenca de
elementos de aluminio, zinco, cobre, niquel, manganés, ferro, titdnio, cromo, silicio e
oxigénio, este Ultimo presente devido a oxidacédo na MAE.

No MEV das amostras de pos sinterizadas ficou evidente para todas as ligas
de aluminio (AA 7009, AA 7011 e AA 7013), processadas durante 0,5h, 1,0 h e 2,0h,
gue houve incorporacéo dos elementos de ligas, cujo tempo de 2,0h teve uma melhor
incorporacgao. As imagens de EDS confirmaram a presencga dos elementos de liga de:
zinco, cobre, niquel, manganés, ferro, titdnio, cromo, silicio e oxigénio.

Nas imagens de MO as ligas apresentaram uma morfologia de gréos irregular
e contornos de gréos bem evidenciados e definidos. Com o aumento do tempo de
moagem houve um aumento no que concerne as deformacdes das lamelas (se¢ao
transversal). As imagens de MO também mostram uma boa densificacdo da liga,
contudo nota-se a presenca de poros.

Os resultados de dureza apresentaram-se linearmente crescente com o
aumento do tempo de moagem, destacando o efeito positivo da técnica de Metalurgia
do P¢ utilizando MAE na producéao das ligas aluminio AA 7009, AA 7011 e AA 7013.
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Tendo como referéncia a liga de aluminio AA 1100 sinterizada sem reforco, o
valor médio obtido, foi de 31,53 HV, ja a liga AA 7013 processada por 2,0 h no moinho
de alta energia (SPEX) apresentou o maior valor de dureza, tendo uma média de 138,6
HV (secao transversal), com uma variacdo de 339,53%, e a secdo superficial
apresentou uma média de 151,8 HV, obtendo uma variacdo de 381,39% em relacao
ao aluminio comercialmente puro (Al AA 1100).
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Fabricar as ligas objeto deste trabalho de pesquisa (AA 7009, AA 7011 e AA
7013) por moagem de alta energia e extrusdo a quente, pois promove uma melhor
densificacdo das ligas de aluminio.

Aumentar o tempo de moagem de alta energia das ligas fabricadas.
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