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RESUMO

O aluminio é largamente utilizado por ter boas caracteristicas mecénicas e um preco
relativamente baixo. Visando a melhoria de algumas propriedades mecanicas para aumentar a
utilizacdo, surgiram as ligas de aluminio. O cobre (Cu) € um dos principais elementos de liga
que forma a série 2000 também conhecida como duraluminio, dentre as principais aplicaces
destaca-se a fabricagdo de pecas na industria aeronautica e aeroespacial. O presente trabalho
tem como principal objetivo a fabricacdo e estudo de duas ligas da série 2000 formadas pelo
sistema AIl-Cu, AA2219 e AA2021 com tratamentos térmicos de solubilizacdo e
envelhecimento artificial. O processo de fabricacéo utilizado foi a metalurgia do p6 (MP), onde
foram utilizados os pds elementares dos elementos quimicos para processamento no moinho
vibratdrio de alta energia do tipo SPEX pelos tempos de 60, 120 e 240 minutos. Ap6s a moagem
de alta energia (MAE), os pds foram caracterizados utilizando as técnicas de microscopia
eletronica de varredura (MEV), espectroscopia de energia dispersiva (EDS) e difragédo de raios-
X (DRX). Em seguida, os pds foram submetidos ao processo de compactagdo uniaxial a frio de
simples acdo onde um total de doze compactos foram sinterizados em um forno a vacuo e destes,
seis compactos foram submetidos aos tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento
artificial. A microestrutura dos compactos sinterizados foi caracterizada usando as técnicas de
Microscopia Otica (MO), MEV e EDS. Para avaliar e comparar a microdureza das amostras foi
feito o ensaio de microdureza Vickers. A caracterizacdo das amostras demonstrou
microestruturas heterogéneas com dificil visualizacdo de contorno de grdo. Demonstrou
também que aumentando o tempo de MAE houve um refino da microestrutura e quanto maior
a porcentagem de cobre na liga, maior sera a formagao da fase 0 (AloCu) apresentando cor mais
clara nas micrografias. Todos os compactos de pds da liga AA2219 sinterizados exibem picos
caracteristicos da fase dura ou endurecedora. Por outro lado, nenhum pico da fase 6 foi
detectado nos compactos de p6s da liga AA2021 moidos por 120 minutos. Todas as analises de
EDS demonstraram materiais livres de contaminagcdo e com composicdo dos pontos claros
substancialmente de aluminio e cobre. As medidas de microdureza dos compactos sinterizados
e tratados termicamente exibem valores mais significativos quando comparados com aqueles

valores dos compactos apenas sinterizadas.

Palavras-chave: ligas de aluminio AA2219 e AA2021; metalurgia do po; moagem de alta
energia; 2XXX. AloCu.



ABSTRACT

The aluminum is largely used due to having good mechanical characteristics and a relative low
price. The aluminum alloys appeared with the goal of enhancing some of the mechanical
properties in order to increase its use. Copper (Cu) is one of the main alloy elements which
forms the 2000 series, also known as duralumin, among the main uses it is highlighted the
manufacturing of parts for the aviation and the aerospace industries. The present work has as
its main objective the making and study of two alloys of the 2000 series formed through the
system Al-Cu, AA2219 and AA2021 with thermal treatment of solubilization and artificial
aging. The manufacturing process used was that of the Powder-Metallurgy (PM), in which were
used post elementary of chemical elements for processing in the high energy of the type SPEX
shaker mill for the periods of time of 60, 120 and 240 minutes. After the High Energy Ball-
Milling, the powders were characterized using the techniques from scanning electron
microscopy (SEM), energy dispersive spectroscopy (EDS) and X-ray diffraction (XRD). After
these steps, they were submitted to the process of cold uniaxial compression of simple action,
in which a total of 12 (twelve) compacts were sintered in a vacuum oven, of which 6 (six)
compacts went through thermal treatment of solubilization and artificial aging. The
microstructure of the sintered compacts was characterized using the techniques of the Optical
Microscopy (OM), SEM and EDS techniques. In order to evaluate and compare the
microhardness of the samples it was done the Vickers microhardness test. The characterization
of the samples shows heterogeneous microstructures with difficult viewing of the grain contour.
It also demonstrated that increasing the time of High Energy Ball-Milling there was a refining
of the microstructure and the higher the percentage of copper in the alloy, the higher there will
be the forming of the phase 6 (Al2Cu) presenting a lighter color in the micrographs. All the
powder compacts of the alloy AA2219 sintered presented characteristic peaks of the hard or
hardening phase. On the other hand, no peak of 0 phase was detected on the powder compacts
of the alloy AA2021 mowed for 120 minutes. All the analysis of EDS demonstrated materials
free of contamination and with composition with clear points substantially of aluminum and
copper. The measurements of microhardness of the compacts sintered and with thermal

treatment presented significant numerical superiority when compared to those only sintered.

Keywords: aluminum alloys AA2219 and AA2021; powder metallurgy; high energy ball-

milling process; solubilization and aging; 2XXX. AlCu.
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1 INTRODUCAO

Por ser um metal de vasta aplicacdo tanto na industria como na area de pesquisa, 0
aluminio ganha destaque no cenario mundial aumentando a sua importancia ao longo dos anos.
Esse fato pode ser explicado pelos seguintes pontos: possui propriedades mecénicas de
interesse, facilidade de transformacdo utilizando os processos metaldrgicos existentes e grande
quantidade de estudos que corroboram para 0 melhoramento das técnicas de acabamento dos
produtos tornando um material facil de aplicar em qualquer situacdo (ABAL, 2019).

O aluminio puro possui baixa resisténcia mecénica, enquanto as ligas de aluminio
podem chegar 690 MPa (SMITH & HASHEMI, 2015). Sendo assim, as ligas de aluminio s&o
largamente utilizadas quando sdo necessarias melhores propriedades do que aquelas adquiridas
com o aluminio puro. Para melhorar as propriedades mecanicas sao adicionados os elementos
de liga de acordo com o que se pretende. Segundo Callister e Rethwisch (2012), um exemplo é
a utilizagdo das ligas de aluminio-litio na inddstria aeronautica e aeroespacial por apresentar
propriedades favoraveis como fadiga e tenacidade excelentes a baixas temperaturas.

O cobre ¢é classificado como um dos principais elementos de liga, segundo Scheid
(2010), as ligas de aluminio-cobre sdo amplamente utilizadas na inddstria aerondutica na
construcdo de avides, devido a sua elevada resisténcia a tracdo (SMITH & HASHEMI, 2015)
Os duraluminios, nome dado as ligas de aluminio-cobre, sdo passiveis de tratamento térmico o
gue modifica propriedades mecanicas, elevando, por exemplo, a dureza do material
aumentando assim a sua utilizacdo na industria quando é necessaria a utilizacdo de um
componente de elevada dureza (CALLISTER & RETHWISCH, 2012; SMITH & HASHEMI,
2015; ASKELAND, 2008).

Diversos sdo os processos de fabricacdo dos materiais na area de engenharia, mas alguns
deles tem elevados custos o que acaba inviabilizando o processo, além disso, acabam gerando
grandes indices de refugo de matéria prima o que ndo é sustentavel. Segundo Garcia (2019), o
refugo € um importante indice para a confiabilidade do negdcio, menores indices de desperdicio
geram uma maior confiabilidade para o processo em si. Sendo assim, o processo de fabricagéo
via metalurgia do p6 se destaca por ser um processo com alto grau de aproveitamento da matéria
prima (baixo refugo) e baixo custo. Moro e Auras (2007) destacam as economias do processo
de metalurgia do po e trazem um dado do processo de usinagem que pode apresentar até 50%
de perdas.

A metalurgia do pd consiste na fabricacdo de componentes utilizando pds metalicos e

ndo metalicos. Ha alto grau de controle da composi¢cdo quimica que se deseja obter, possivel
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eliminacdo de operagdes de usinagem, bom acabamento entre outras vantagens que fazem esse
processo ser amplamente utilizado (MORO & AURAS, 2007).

Considerando tudo que foi visto, este trabalho busca fabricar e estudar duas ligas de Al-
Cu também conhecidas como duraluminios (AA2219 e AA2021). A técnica utilizada para
fabricagdo é a metalurgia do pd através da moagem de alta energia, sendo as amostras divididas
em sinterizadas e submetidas ao tratamento térmico de solubilizacdo e envelhecimento (T6),

tendo como intuito a comparagdo de microestrutura e microdureza (HV).
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2 OBJETIVOS

Neste capitulo serdo explanados os objetivos: geral e especificos deste trabalho.

2.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo principal desta dissertacdo € fabricar e estudar duas ligas da série 2000
formadas pelo sistema Al-Cu, AA2219 e AA2021 com posterior analise das microestruturas e
microdureza das ligas com tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento artificial.
O processo de fabricacdo foi a metalurgia do p6 através dos pds elementares, seguida da

compactacao e sinterizacdo para consolidar as amostras.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Caracterizar os pos elementares de Al e Cu, os pos ligados (AA2219 e AA2021)
processados por moagem de alta energia e a microestrutura dos compactos sinterizados
e tratados termicamente usando as técnicas de microscopia eletrénica de varredura
(MEV), Difracdo de Raios-X (DRX) e espectroscopia por energia dispersiva (EDS);

e Comparar a dureza das amostras, compactadas sinterizadas e com tratamentos térmicos
de solubilizacéo e envelhecimento artificial, utilizando o ensaio de microdureza Vickers;

e Comparar caracteristicas e propriedades relativas aos materiais somente sinterizados e
sinterizados com tratamento térmico;

e Verificar a viabilidade da fabricacdo de pequenas pecas para as industrias aeronautica,

aeroespacial e automotiva;



21

3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 ALUMINIO

O aluminio é um elemento quimico representado pela sigla Al classificado como metal
devido as suas propriedades. E facilmente encontrado na crosta terrestre, sendo o terceiro
elemento metalico mais abundante, em relacdo ao emprego é o segundo mais utilizado, ficando
atras apenas do ferro (CARDOSO, 2011). Segundo ABAL (2019), o aluminio, em sua forma
de 6xido (Al>03), ja era utilizado no século 6.000 a.C. pelos Persas na fabricacdo de potes e
recipientes de argila. Mas so foi isolado, a partir do cloreto de aluminio, em 1825 pelo fisico
dinamarqués Hans Christian Oersted. Esse elemento é encontrado na crosta terrestre em sua
forma de Oxido e raramente no estado metalico.

As propriedades fisico-quimicas do aluminio o tornam um importante metal largamente
utilizado em diversas areas, desde a construcdo civil até a industria aeroespacial. Pode-se
destacar o ponto de fusdo baixo; o baixo peso especifico, quando comparado com outros metais
de grande consumo; a resisténcia a corrosdo e a alta condutibilidade elétrica/térmica (ABAL,
2019). A seguir sdo apresentados maiores detalhes relativos as propriedades do aluminio puro
consideradas anteriormente: (ABAL, 2019).

e Ponto de fusdo: 660°C;

e Peso especifico: 2,70 g/cm;

e Resisténcia a corrosdo: "O aluminio possui uma fina e invisivel camada de
oxido, a qual protege o metal de oxidagdes posteriores”;

e Condutibilidade térmica: a 25°C ¢ de 0,53 Cal/cm/°C;

e Condutibilidade elétrica: 61%IACS (International Annealed Copper Standard).

Em 1886, Bayer desenvolveu um processo de refino, que consiste em obter a alumina
(Al203) a partir da bauxita. Nesse mesmo ano, houve o desenvolvimento do processo de Hall-
Herould para obtencdo de aluminio metélico por eletrolise da alumina. Com a utilizagdo dos
dois processos, 0 aluminio passou a ser produzido comercialmente em grande escala e com
preco reduzido, sendo assim largamente utilizado para diversos fins (BARBOSA, 2014).

“O processo Bayer foi desenvolvido e patenteado em 1888 por Karl Josef Bayer, sendo

uma revolugdo na area metalUrgica. Este processo € utilizado para a refinacdo da bauxita para
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a producdo de alumina (Al203).” (FORTUNA et al, 2012, p. 4). Segundo ABAL (2007), as
fases do processo sdo: moagem, digestdo, filtracdo/evaporagéo, precipitacdo e calcinagéo.

Ap0s o processo Bayer, a alumina é transformada em aluminio metalico pelo processo
de reducédo eletrolitica de Hall-Héroult. O método foi descoberto por dois cientistas, Charles
Martin Hall e Paul Louis Héroult, trabalhando de forma simultanea e independente
(NASCIMENTO, 2020; ABAL, 2007).

Para que o processo produtivo do aluminio metalico seja economicamente viavel, a
bauxita deve apresentar no minimo 30% de 6xido de aluminio (Al.Oz). O Brasil se destaca no
cenario mundial por possuir grandes reservas sendo o minério encontrado de 6tima qualidade
(ABAL, 2019). Segundo Cardoso et al (2011), o Brasil tem cerca de 7% da quantidade de
bauxita disponivel no mundo, esse numero representa bilhGes de toneladas do minério.

Dentre as inUmeras vantagens da utilizacdo do aluminio frente a outros metais, pode-se
destacar a capacidade de reciclagem por infinitas vezes. Apds longos periodos de utilizacdo, 0s
materiais produzidos com aluminio podem ser reaproveitados tendo uma boa recuperagdo do
investimento realizado e consideravel economia energética. A lata de aluminio é um grande
exemplo, diariamente muitas unidades sdo recicladas e voltam ao mercado ap06s devido
tratamento. E importante destacar também o beneficio da reciclagem para o meio ambiente,
reduzindo assim a geracdo de residuos sélidos (ABAL, 2019). Segundo Barbosa (2014), no
Brasil, cerca de 97% das latas de aluminio existentes passam pelo processo de reciclagem.

O aluminio puro tem certas restricbes na sua aplicacdo devido as baixas propriedades
mecanicas de dureza e resisténcia. Para melhorar tais propriedades e, consequentemente, a
utilizacdo do aluminio, alguns elementos metélicos sdo adicionados ao aluminio puro
produzindo as chamadas ligas de aluminio. Essas ligas exibem melhores propriedades
mecanicas em relacdo ao aluminio puro. Isto faz com que tais ligas de aluminio sejam

empregadas em diversos setores produtivos (PEREIRA, 2010).

3.2 LIGAS DE ALUMINIO

As ligas de aluminio sdo formadas pelo aluminio puro e elementos de liga que sdo outros
metais. Sao classificadas de acordo com o elemento de liga ou o processo de fabricacéo
(fundidas ou forjadas) (SOUZA, 2017). “Os principais elementos de liga utilizados nas ligas de
aluminio sio: cobre, magnésio, silicio, manganés e zinco.” (SILVA JUNIOR, 2020). As ligas
sdo classificadas ainda em relagdo a presenca ou auséncia de tratamento térmico. Aquelas que

nao receberam o tratamento consistem em uma Unica fase, onde 0 aumento na resisténcia é
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obtido pelo endurecimento da solucdo sélida. As que sdo termicamente trataveis possuem a
capacidade de submissdo a tratamentos térmicos de endurecimento por precipitacdo
(CALLISTER & RETHWISCH, 2002).

Segundo ABAL (2019) “A principal funcdo das ligas de aluminio é aumentar a
resisténcia mecanica sem prejudicar as outras propriedades. Assim, novas ligas tém sido
desenvolvidas combinando as propriedades adequadas a aplicagdes especificas.” Com isso uma
série de estudos foram realizados visando a obtencdo de materiais especificos para cada
finalidade, a depender das suas propriedades.

Por possuir estrutura cristalina CFC (cubica de face centrada), as ligas de aluminio
apresentam elevada ductilidade que pode ser mantida mesmo em temperaturas reduzidas. A
baixa temperatura de fusdo (660 °C) do aluminio € um fator limitante na sua aplicacéo, pois ele
ndo pode ser exposto a altos gradientes de temperatura (CALLISTER & RETHWISCH, 2002).

3.2.1 Classificagao das Ligas de Aluminio

E importante conhecer o sistema de classificacdo das ligas de aluminio para entender
melhor a constituicdo das mesmas. O sistema de classificagdo utilizado pelo Brasil (ABNT —
NBR ISO 209:2010) e pelos Estados Unidos da América (ANSI H35.1) é denominado “The
Aluminum Association Alloy and Temper Designation System”, Aluminum Association, Inc
(AA). Tal sistema é amplamente aceito mundialmente para a classificacdo das ligas de
aluminio, sendo assim utilizado por diversos paises e subdividido em trés critérios: processo de
fabricacdo, composicdo quimica e tratamento térmico (SILVA JUNIOR, 2020; ASM
HANDBOOK, 1992; BARBOSA, 2014).

Os subitens a seguir apresentam o detalhamento de cada critério de classificacao.

3.2.1.1 Classificacdo Quanto ao Processo de Fabricacdo

Barbosa (2014), subdivide o sistema de classificagdo em:
e Ligas utilizadas em trabalhos mecénicos (laminagdo, extrusdo,
forjamento etc.) e

e Ligas utilizadas exclusivamente na producéo de pecas fundidas.

A primeira classificacdo diz respeito as ligas utilizadas para a producdo de pecas que

devem passar por trabalhos mecanicos, como por exemplo, laminacéo, extrusao, forjamento. O
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material desejado é obtido através do trabalho a frio, onde passa por uma matriz sendo forgado
a adquirir a forma final. A segunda classificacdo engloba as ligas destinadas ao processo de
fundicdo, nesse caso as ligas apresentam vantagem na producdo de pecas complexas que
apresentam partes ocas ou tubulares e contornos complexos. O processo ndo exige acabamentos

e ndo tem grandes limitagdes de forma e tamanho (SOUZA, 2017).

3.2.1.2 Classificacdo Quanto a Composi¢do Quimica

Segundo Callister e Rethwisch (2012), as composi¢des tanto para as ligas produzidas
por trabalho mecanico quanto aquelas obtidas por processos de fundi¢do séo especificadas por
um namero que apresenta 4 digitos. Esse numero indica as principais impurezas presentes nas
ligas ou até mesmo a auséncia da mesma (nivel de pureza). As ligas fundidas apresentam uma
diferenca em relacéo as trabalhadas mecanicamente, sendo o nimero caracterizado por um
ponto decimal posicionado entre os dois ultimos digitos.

Barbosa (2014) trata da classificacdo utilizada pela Aluminum Association (AA) e
também pela ABNT, onde a série 1XXX € o aluminio comercialmente puro em diferentes graus
de pureza, expressos pelos dois ultimos digitos. Por exemplo, o nimero 1050 representa o
aluminio comercialmente puro com 99,50% de aluminio. As ligas tem diferentes composicGes
e o primeiro digito representa o principal elemento de liga utilizado, essa regra é aplicada tanto
para as ligas de trabalho mecanico como para as fundidas (SILVA JUNIOR, 2020) A
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Tabela 1 apresenta a classificacdo da The Aluminum Association Inc para as ligas
relativas trabalhadas mecanicamente e as ligas fundidas.
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Tabela 1 Classificacéo das ligas de aluminio

Ligas de Aluminio

Trabalhadas
Mecanicamente

Fundidas

Composicdo Quimica

IXXX IXX.X | Al comercialmente puro
2XXX 2XX.X Al-Cu e Al-Cu-Mg
3XXX 3XX.X Al-Mn e Al-Mn-Mg
AXXX AXX.X Al-Si

SXXX SXX. X Al-Mg

EXXX 6XX. X Al-Mg-Si
TXXX TXX.X Al-Zn e Al-Zn-Mg
8XXX 8XX_X Outras ligas (Al-Li, Al-

Fe...)

Fonte: Adaptado de ASM Handbook, 1992 e Barbosa, 2014.

Algumas caracteristicas da serie 2XXX utilizada no presente trabalho sdo destacadas a

sequir:

» 2XXX [ 2XX.X (série 2000) — S&o as ligas de desenvolvimento mais antigo,

conhecidas como duraluminio. A introducdo dos elementos de liga eleva a

resisténcia a tracdo quando comparado ao aluminio comercialmente puro. Ha

também a possibilidade de submissdo ao tratamento térmico de envelhecimento o

que permite um aumento ainda maior da resisténcia a tracdo. Nessa liga, 0s

principais elementos sdo o aluminio (Al) e o cobre (Cu), mas também se encontra

em alguns casos em sua composicao quantidades significativas de magnésio (Mg)
(BARBOSA, 2014; SILVA JUNIOR, 2020).

ASM Handbook (1992) dispde sobre a nomenclatura das ligas de aluminio da série

1XXX, onde os dois ultimos digitos dos quatro utilizados indicam a porcentagem minima de

aluminio utilizada na liga. Ja nas ligas das séries 2XXX até 8 XXX os dois Gltimos digitos ndo

tém nenhum significado em especial, séo utilizados apenas para distinguir os diferentes tipos

de ligas. Nessas séries 0 segundo digito caso seja 0 indica a liga original, caso seja um numero

diferente de 0O, indica modificagOes na liga. Utiliza-se essa classificagcdo apenas para definir a

liga original daquelas modificadas.
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3.2.1.3 Classificagdo Quanto ao Tratamento Teérmico

O sistema de classificacdo do tratamento térmico € utilizado tanto para as ligas
trabalhadas mecanicamente como para as ligas fundidas, ndo sendo aplicada nas ligas utilizadas
no lingotamento. Esse sistema é baseado em tratamentos mecanicos, térmicos ou até mesmo
nos dois conjuntamente. As condi¢des utilizadas em um tratamento térmico de uma liga podem
ser diferentes para conseguir o mesmo tratamento em outra liga, como por exemplo, o tempo
ou a temperatura utilizada (ASM HANDBOOK, 1992).

Utilizando como critério os tipos de tratamentos térmicos, tem-se a classificagdo,
descricdo e sequéncia de operagdes a seguir (SMITH & HASHEMI, 2015; ASKELAND &
PHULE, 2013; ASM HANDBOOK, 1992).

Tabela 2 Resumo dos tipos de tratamentos térmicos

Designagdes dos Tratamentos L

Térmicos Breve Descrigéo
F Como fabricado
0] Como recozido e recristalizado
H Como endurecido por deformacédo
W Como solubilizado

Como tratado termicamente visando

! obter estruturas estaveis

Fonte: Adaptado de Smith & Hashemi, 2012.

O tratamento térmico T foi utilizado no presente trabalho, sendo assim, é necessario
conhecer as caracteristicas e classificacdo do mesmo.

e T, tratada termicamente: Os tratamentos podem ser realizados apenas nos produtos das
séries de ligas 2XXX, 6XXX, 7XXX e algumas da série 8XXX, assim como podem
exigir ou ndo encruamento suplementar.. Os digitos que sucedem a letra T podem variar
de 1 a 10 e indicam tratamentos térmicos basicos. No Quadro 1, aparece a classificacdo
de cada tipo de tratamento. (ABNT NBR 2107, 2008; LIRA, 2016).
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Quadro 1 - Classificacdo dos tratamentos térmicos das ligas de aluminio

Tipo Tratamento
T1 Resfriamento apds trabalho a temperatura elevada e posterior
envelhecimento natural até condi¢do substancialmente estavel
Resfriamento apds trabalho a temperatura elevada, trabalho a frio e
T2 . . -
envelhecimento natural até alcancar estabilidade
T3 Solubilizado, trabalhado a frio envelhecido naturalmente
T4 Solubilizado e envelhecido naturalmente
T5 Resfriamento de uma temperatura elevada em um processo de
conformacao e envelhecido artificialmente
T6 Solubilizado e envelhecido artificialmente
T7 Solubilizado e estabilizado
T8 | Solubilizado, trabalhado a frio ap6s isso envelhecido artificialmente
T9 Solubilizado, envelhecido artificialmente e trabalhado a frio
Resfriamento de uma temperatura elevada em um processo de
T10 ~ . ) i
conformacao, trabalhado a frio e envelhecido artificialmente

Fonte: Adaptado de ASM HANDBOOK, 1992; BARBOSA, 2014.

3.3 LIGAS DE ALUMINIO SERIE 2XXX

As ligas da série 2XXX s&o também conhecidas como duraluminio, em sua constitui¢do
majoritaria apresenta aluminio e cobre podendo conter pequenas quantidades de magnésio,
manganés e silicio como elementos minoritarios ou secundarios. Elas exibem como principais
caracteristicas a alta resisténcia mecénica ap6s ser submetida a tratamento térmico de
endurecimento por precipitacdo, média resisténcia a corrosdo, boa ductilidade, limitacdes de
conformabilidade, soldabilidade restrita, elevada dureza quando consideradas as ligas com teor
de cobre de 4% a 6% (BARBOSA, 2014).

A série é conhecida como duraluminio, essa nomenclatura surgiu para homenagear o
local onde a liga foi descoberta, em uma cidade alem& chamada Diiren. O quimico Alfred Wilm
verificou, em 1906, que adicionando cobre ao aluminio havia um endurecimento consideravel
do material mediante tratamento térmico fendmeno conhecido como endurecimento por
precipitacdo. O diagrama de fases Al-Cu apresenta uma regido rica em aluminio, nessa regido
ocorre 0 endurecimento por precipitacdo e a formacao das ligas da série 2XXX (SILVA, 2017)
A Figura 1 mostra o diagrama de fases com uma coluna destacando os duraluminios de que

trata esse trabalho.
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Figura 1. Diagrama de fases Al-Cu
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Fonte: Adaptado de ASM Handbook, 1992.

O endurecimento por precipitagdo ocorre nas fases a e 0, onde o ¢ uma solugédo solida
contendo grande parte de cobre e aluminio e a fase 6 € um composto intermetélico Al.Cu. Na
Figura 2 hd um desenho exemplificando como encontram-se as fases o e 6 em cada parte da
linha tracada na vertical. Em baixas temperaturas as duas fases aparecem juntas em um
composto onde a fase 6 aparece nos contornos de gréos, quando ha um aumento de temperatura
ha uma estabilizagdo do composto aparecendo somente a fase a. Para chegar na imagem dita
como ideal pelo autor, é necessario passar por um tratamento de envelhecimento (NAJAR,
2020; BARBOSA, 2014; COSTA, VARGASB & PARUCKERB, 2001; DIETER, 1981)

Figura 2 Representacdo das fases junto ao diagrama Al-Cu
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Fonte: Najar, 2020.
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Para que o material fiqgue com a configuragéo desejada e obtenha-se uma boa resisténcia
apos o tratamento térmico é necessario passar por algumas fases de transi¢do durante a etapa
de envelhecimento artificial. Inicialmente os atomos de cobre formam discos muito pequenos
e delgados no interior da fase a, zonas de Guinier-Preston (GP), tempos apos a difusdo as zonas
aumentam de tamanho e tornam-se particulas. As particulas sofrem transicdo atraves de duas
fases chamadas 0 (coerente) ¢ 6” (semi coerente), para s6 entdao formar a fase de equilibrio 0.
O superenvelhecimento ocorre quando o tempo de tratamento se prolonga e ha continuidade de
crescimento das particulas 0’e 6 (BARBOSA, 2014) A Figura 3 apresenta a dureza versus o

tempo de envelhecimento demonstrando a formacdo das fases Zona GP, 6, 0’ ¢ 0.

Figura 3. Curva Dureza x Tempo de Envelhecimento
Dureza Coerentes

eﬂ .
8"  Semicoerentes

Equilibrio
2]

Zona GP Incoerentes

Superenvelhecimento

Tempo de envelhecimento

Fonte: Barbosa, 2014.

Em resumo, as fases de precipitacdo nas ligas da série 2XXX é: Solucdo Sélida
Supersaturada > GP = 6” > 0’ = 0 (Al2Cu).

3.4 METALURGIA DO PO

Morais (2012) define a metalurgia do p6 como uma técnica de producdo dividida em
algumas etapas, que vai desde a fabricacdo dos pds até o processamento do produto. As
seguintes etapas fazem parte do referido processo: obtengdo do pd, processamento,
compactacdo e sinterizagcdo. Técnicas de metalurgia do p6 mais avangadas tém sido
desenvolvidas e tornado esse processo de fabricacdo mais competitivo com relagdo a outros
processos de fabricagdo mecéanica.

Como vantagens da técnica de fabricagdo de componentes via metalurgia do p6 pode-
se destacar a questdo ambiental, ou seja, hd um aproveitamento maior que 95% da matéria

prima, 0 processo apresenta menor impacto ambiental e ndo precisa de muita energia para
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acontecer. Sendo assim, o produto se torna mais economicamente viavel do que aqueles obtidos
por outros processos de fabricacdo. Além do que ja foi explicitado, a MP possibilita um alto
volume de producdo, com pecas que podem ter geometrias complexas apresentando também
Otima tolerancia dimensional e perfeito acabamento de superficie (GROSSI, 2016).

Segundo Odani (1994), uma desvantagem que deve ser levada em consideragdo € o alto
custo inicial para a obtencdo de méaquinas e equipamentos, custo esse que so iré se justificar
caso seja necessaria uma grande producao de pecas em série para que sejam diluidos os recursos
gastos inicialmente.

As desvantagens técnicas sao: limitacdo de dimenséo das pecas, que pode ser explicada
pela necessidade de compactacdo das pecas inviabilizando assim a producdo de pecas com
grandes dimensdes e cantos vivos através da metalurgia do p6. Outra desvantagem técnica é a
dificuldade de soldagem das pecas devido a alteracao de caracteristicas fisicas e quimicas fato
que pode ser explicado pela presenca de porosidade no material fabricado via MP
(CHIAVERINI, 2001; ZILNYK & CINTHO, 2008).

A Figura 4 apresenta um esquema das etapas de fabricacdo de componentes via

metalurgia do po.

Figura 4 - Processo de producéo por metalurgia do p6
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Fonte: EPMA, 2008.
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3.4.1 Obtencao dos Pds

Chiaverini (2001) explica que os pos metalicos possuem qualidade e caracteristicas
diretamente relacionadas ao seu processo de obtencdo. Sendo assim, deve haver uma selegéo
criteriosa do material tendo em vista as propriedades desejadas do produto. Moura (2013)
reforca a necessidade de estudo das caracteristicas dos pos, por exemplo; pureza, tamanho,
morfologia e textura superficial. Cada caracteristica deve ser analisada para obtencdo de um
produto dentro das especificacdes desejadas via MP, visto que alguns pontos podem influenciar
na qualidade do componente final.

A pureza dos pds de metais deve estar entre 99 e 99,5% para que ndo tenha a presenca
de fases indesejadas durante o processo de sinterizacdo. Outra variante importante no processo
de MP é o tamanho do gréo inicial que tem relacdo direta com o tamanho do gréo final, por
exemplo, pds com grdos grosseiros podem causar crescimento dos grdos ao longo do processo
(CHIAVERINI, 2001; GOMES, 1993).

3.4.2 Caracteristicas dos Pos

Quando a fabricacao ocorre via metalurgia do po6, é necessario levar em consideracao as
caracteristicas dos pds metalicos, sendo assim, é importante conhecer todas as particularidades
relativas a eles. Para utilizar o material de forma correta, é necessario fazer a caracterizacao e
entender o comportamento do p6é em questio (CHIAVERINI, 2001; THUMMLER &
OBERACKER, 1993). Grossi (2016) reforca a necessidade de caracterizacdo do material para
obter bons resultados na utilizacdo da técnica de metalurgia do pé. Quando o assunto € ligas
metalicas, € imprescindivel a caracterizacdo individualizada de cada p6 elementar utilizado na
obtencdo da liga. Essa necessidade de andlise individualizada pode ser explicada pela
necessidade de entendimento da particularidade de cada matéria-prima utilizada no processo de
producdo da liga.

Para iniciar qualquer fabricacédo utilizando a MP, algumas caracteristicas e informacoes
devem ser estudadas, Chiaverini (2001) apresenta algumas das principais caracteristicas a

serem consideradas no estudo dos pos-metalicos, dentre elas estdo:

1. Pureza e composi¢do quimica;

2. Microestrutura da particula e
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3. Tamanho e forma da particula (interna e externa).

O Item 3, tamanho e forma da particula, é considerado 0 mais importante no que tange
a selecdo adequada de pdés metalicos (CHIAVERINI, 2001) Dhamoon et al (2018) reforca a
importancia de conhecer o tamanho e distribuicdo do tamanho de particula para diversas
operagOes produtivas como também no processamento de materiais particulados. Etapas como
0 transporte, compactacdo, sinterizacdo sofrem influéncia, mas ndo sdo sé elas, para obter
propriedades mecanicas adequadas (resisténcia mecanica, por exemplo) nos produtos acabados
é necessario fazer uma boa sele¢do de tamanho e forma.

A Figura 5 mostra as formas de caracterizacao das particulas que levam em consideracao

as principais técnicas de obtencéo de particulas.
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Figura 5 - Caracterizagdo de forma de particula dos pds
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Fonte: Chiaverini, 2001.

Apds analise da Figura 5, observa-se que é predominante o formato irregular das

particulas, tendo ainda alguns com formato regular como o esférico, por exemplo.

3.4.3 Homogeneizacao dos P6s

A etapa que consiste na mistura e homogeneizacdo dos pos concede aos mesmos,
condicdes necessarias para que ocorram 0s processos posteriores (SILVA, 1996) Segundo
Grossi (2016), essa etapa pode ser realizada utilizando misturadores ou através de moinhos
quando a proposta é obter ligas utilizando a MP.

Para obter uma mistura correta, é preciso ter alguns elementos essenciais, como: pés
elementares, ligantes, lubrificantes e agente controlador do processo (PCA — Process Control
Agent). Pode ser realizada ao ar, meio liquido ou em uma atmosfera controlada sendo essa
ultima utilizada para evitar a oxidagdo (KOCH, 1997; GLEITER, 2000).

A importancia da etapa de homogeneizacdo é misturar os pos, com o objetivo de tornar
a composicao o mais uniforme possivel e com isso ter facilidade de compactacdo do material.
Dessa forma, as caracteristicas morfologicas do po devem ser similares visando evitar a
segregacdo do po (COSTA, 2004).
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3.4.4 Compactagdo dos Pos

Tem como objetivo conferir a forma e dimens6es finais ou proximas das finais conforme
pré-estabelecido no inicio do processo. Além disso a compactacao propicia uma densificacéo
ao compactado verde, obtendo resisténcia mecanica suficiente para que seja manipulado
posteriormente e possibilitando contato entre as particulas de po, o0 que é importante para que a
etapa de sinterizacdo ocorra de forma eficiente (CHIAVERINI, 2001; MORAIS, 2012).

Os métodos de compactacdo de acordo com Chiaverini (2001) sdo: compactacao
uniaxial em prensa de simples ou dupla acdo, compactacdo isostatica a frio, compactacéo
isostatica a quente, compactacdo por laminacao de pds e extrusdo de pds-metalicos.

A compactacdo € dividida em trés partes: enchimento, compressdo e extracdo do
material. No comeco do processo é gerado apenas um adensamento das particulas o que reduz
a porosidade, mas ndo ocorre deformacdo e unido delas. Quando h& aplicacdo de uma pressao
na ordem de 1,6 e a 10 t/cm2 ocorre uma deformacdo pléstica tendo como consequéncia a
“soldagem a frio” (KNEWITZ, 2009; FOGAGNOLO, 2003) Para obter propriedades
mecanicas excelentes, € necessario aplicar elevadas pressdes para compactar o material visando
0 aumento da densificagdo das particulas (ARENHARDT, 2015).

Destaca-se para o presente trabalho a compactacdo uniaxial a frio, que seré explicada na
sessao subsequente.

3.4.4.1 Compactacao Uniaxial a Frio

Esse método é predominantemente utilizado na MP. Para fazer a compactagdo através
desse método é necessaria uma matriz de compactacdo (simples ou dupla ac¢éo) e uma prensa.
O material particulado deve ser colocado dentro da matriz e o puncéo € pressionado contra o
poé pela prensa, apds cessar a aplicacdo da forca a peca compactada é retirada no formato
desejado (MORAIS, 2012). A Figura 6 mostra uma ilustracdo do processo de compactacédo

uniaxial de simples ac¢&o do puncéo, ou seja, aplicacdo de forca apenas de um lado do puncéo.
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Figura 6 - Compactacdo uniaxial simples
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Fonte: Melchiors, 2011.

No compactado existe uma area onde as particulas ndo receberam muita acéo de forcas
da compactacdo, essa area ¢ denominada zona neutra. Como sofreram for¢a menor do que nas
outras regides, diferem daquelas que sofreram maior pressao o que leva a heterogeneidade do
componente, que pode apresentar propriedades distintas dependendo da regido analisada
(MONTEIRO, 2016) Para que o componente possa ser sinterizado deve-se levar em conta a
geometria da peca, pois dependendo da localizacéo da zona neutra pode haver a impossibilidade

de atingir um grau de compactacao necessario e uniforme com as outras areas do material.

3.4.5 Sinterizagao

Define-se sinterizagdo como um processo fisico termicamente ativado que possibilita a
transformacéo de sistemas de particulas em contato matuo em um Unico elemento rigido com
elevada resisténcia mecénica associada (SILVA & JUNIOR, 1998).

O que move o processo de sinterizacdo € a diminuicdo da energia livre da superficie do
conglomerado de particulas e consequentemente diminuicdo da superficie total do sistema.
Comumente este fato tem como consequéncia a eliminacao de espacos vazios entre as particulas
tendo como resultado um elemento com elevada rigidez e parcialmente ou totalmente denso.
Ao longo do processo existe uma reducdo da taxa de sinterizacdo pela diminuicdo ou extingédo
da forca motriz (energia livre em excesso) (COSENTINO, 2006; MELCHIORS, 2011).

Importantes variaveis devem ser consideradas para a etapa de sinterizacdo, séo elas:
composi¢do quimica do material, tamanho da particula e distribuicdo granulométrica, atmosfera

de sinterizacao, tempo de sinterizacdo e taxa de aquecimento (COSENTINO, 2006).
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3.4.5.1 Sinterizagédo por Fase Solida

Pode-se dividir a sinterizacéo por fase sélida em trés estagios. Sao eles: (COSENTINO,
2006)

1. Inicial: Aparecem ligagdes nas regiGes onde ha contato entre as particulas que
aumentam até que se forme um pescoco. Ao longo do processo ha uma diminuicéo dos
poros e no final estes estardo abertos e totalmente conectados, mas apresenta forma
grosseira.

2. Intermediério: A estrutura dos poros comeca a ser suavizada o que gera uma estrutura
de formato cilindrico interconectado. O processo de densificacdo do material é
concluido a medida que ocorre a minimizacao dos processos atomicos que estdo ligados
ao crescimento de gréo e ao mesmo tempo um favorecimento dos processos associados
a densificacdo dos pos.

3. Final: Os poros sdo isolados e fechados, ocorrendo uma lenta contracéo por intermédio

do processo de difusdo no sentido das lacunas para o contorno de gréo.

3.4.6 Operagdes Complementares

Segundo Chiaverini (2001), normalmente apds a sinterizacdo na metalurgia do pé os
componentes sdo submetidos a operacdes que sdo complementares de acordo com o objetivo
pretendido, possibilitando uma melhora significativa nas propriedades mecanicas, por exemplo.
Pode-se destacar as seguintes operacdes como complementares, sdo elas: recompressao,
calibragem, cunhagem, infiltracdo, usinagem, tratamento térmico e revestimento superficial
protetor.

O presente estudo utiliza a operacdo complementar de tratamento térmico buscando
verificar aspectos como o aumento da dureza em duas ligas de aluminio da série 2000,

fabricadas utilizando MP. O tdpico a seguir € uma explicacdo do tratamento térmico.



38
3.4.6.1 Tratamento Térmico

Os tratamentos térmicos sdo operacdes complementares a metalurgia do pé que ocorrem
por meio de aquecimentos e resfriamentos controlados que podem ocasionar modificagdes nas
propriedades fisicas e mecénicas do material sinterizado através do processo de alteracdo do
tipo e proporc¢éo das fases (FERNANDES, 2019).

Segundo Smith e Hashemi (2015), o objetivo do tratamento térmico de precipitacéo é
formar uma disperséo, densa e fina, das particulas de precipitado em uma matriz metalica que

apresenta certa deformacgdo. Essas particulas vdo atuar dificultando o movimento de
discordancias e consequentemente aumentar a resisténcia da liga.

As ligas da série 2XXX sdo termicamente trataveis para obter melhoria nas propriedades
mecanicas.

3.4.6.1.1 Solubilizacdo e Envelhecimento Artificial (T6)

Segundo Askeland (1994), o tratamento de solubilizacédo e envelhecimento é composto
por trés etapas basicas, sdo elas: Solubilizacdo, Resfriamento rapido ou témpera e Tratamento

de Envelhecimento Artificial. Na Figura 7 é possivel observar pelo diagrama de fases do Al-Cu
como ocorrem essas trés etapas de forma pratica.

Figura 7 - Etapas do tratamento de solubilizagdo e envelhecimento artificial

Temperatura (‘C)

Tratamento de solubilizacdo: A primeira etapa deve ser o aquecimento da liga

que apresenta inicialmente as fases a+6 até uma dada temperatura tendo como

objetivo se transformar em uma Unica fase o conforme consta na Figura 7 e é
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representado pelo nimero 1. O que ocorre nessa etapa é uma elevacdo de
temperatura até ultrapassar a temperatura solvus permanecendo nela até que toda
fase 0 seja dissolvida na matriz a tornando a solugdo homogénea de fase o
(ASKELAND & PHULE, 2008).

Resfriamento rapido: Logo apos o processo de solubilizacdo a liga que contém
somente microestrutura o deve ser rapidamente resfriada, sendo assim os atomos
ndo conseguem se difundir por nucleacdo pela rapidez do processo de
resfriamento. Com isso, a fase de equilibrio 6 ndo se forma e a microestrutura
resultante dessa fase ¢ uma solugdo solida supersaturada (oss) com excesso de
cobre quando comparada ao maximo de solubilidade. A estrutura final pode ser
chamada de metaestavel porque ainda permite que a transformacdo atinja um
maior equilibrio. Essa etapa estd representada na Figura 7 pelo nimero 2
(ASKELAND & PHULE, 2008).

Envelhecimento: Por fim, ha o aquecimento da fase a supersaturada abaixo da
temperatura solvus. A temperatura de envelhecimento ndo é muito elevada o que
permite a difusdo dos atomos por distancias muito curtas. Caso a liga seja
mantida por tempo suficiente com a temperatura adequada de envelhecimento,
havera a formagao da microestrutura de equilibrio o + 6. Mesmo apresentando
as fases de equilibrio, a microestrutura formada apés o envelhecimento difere de
forma significativa dagquela anterior ao tratamento térmico T6. Ao finalizar as
trés etapas descritas o resultado é a producdo de precipitados muito pequenos da
fase 0 dispersos de forma uniforme na fase a. Sendo assim, ¢ possivel endurecer

o material de forma substancial.

Figura 8. Representacdo do tratamento T6
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Fonte: Barbosa, 2014.
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O grafico da Figura 8 exemplifica cada etapa do tratamento térmico T6, tendo logo apds
a solubilizagdo uma répida queda de temperatura e posterior envelhecimento. O tempo e
temperatura de cada etapa sdo diferentes para cada tipo de liga de acordo com sua composicao.
As ligas AA 2219 e AA 2021 apresentam temperatura de solubilizacdo de 535° C e de
envelhecimento numa ordem de 175° C. Na Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada. € possivel
observar as temperaturas de algumas ligas da série 2XXX, dentre elas da liga 2219, que foi

utilizada para esse trabalho.

Tabela 3 - Temperaturas de solubilizacdo e envelhecimento para alguns duraluminios

Liga T solubilizacio (°C) T envelhecimento ("C)
201 525 160
2025 515 170
| 2219 535 175 |
2018 495 170
2024 495 190
2036 500 190
2038 540 205
218 s10 170
2008 s10 205
2014 500 160
007,217 500 170
2618 530 200
2090 540 165
2091 530 120

Fonte: Adaptado de Barbosa, 2014.

A fase de equilibrio resultante é a mesma, mas caso o resfriamento seja lento ou ocorra
algum fato indesejado nas etapas de envelhecimento, a microestrutura ndo sera a desejada. Para
entender melhor o que ocorre nesses casos, a Figura 9 mostra exemplo que retrata o
aparecimento de precipitados grosseiros no contorno de gréo, sendo assim ndao ha ganhos
consideraveis de dureza no material (SHACKELFOR, 2008).
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Figura 9 - Resultado de resfriamento lento em Ligas Al-Cu
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Caso o tempo de endurecimento seja demasiado pode haver uma formacgdo de
precipitados diferente daquilo que se deseja. 1sso pode ser explicado de acordo com a Figura
10 que exibe o aumento dos valores de dureza em funcdo do tempo de envelhecimento
(CALLISTER, 2016) Essa queda de dureza pode ser explicada pela unido dos precipitados,
tornando-os cada vez maiores, gerando assim a introducdo de incoeréncias na estrutura
cristalina das ligas (SHACKELFOR, 2008) O precipitado se apresenta em formato grande,
incoerentes e estavel diminuindo assim o contato entre si e deixando espaco para a
movimentacao de discordancias tendo como consequéncia o alivio de tens6es reduzindo assim

a dureza (processo oposto ao pretendido com o tratamento térmico T6).

Figura 10 - Relac&o entre dureza e tempo na etapa de envelhecimento artificial
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Fonte: Callister, 2002.

O Item 3.3 do presente trabalho descreve detalhadamente as etapas do envelhecimento
até que ocorra a formacdo de um material com fase sélida a e precipitados incoerentes de fase

0. As etapas do envelhecimento tambem foram descritas no mesmo item e séo:

e Solucdo Solida Supersaturada > GP = 0” > 0 = 0 (Al,Cu)®.



42

3.5 MOAGEM DE ALTA ENERGIA (MAE)

A moagem de alta energia (MAE) é uma técnica de fabricacdo de pds com controle da
microestrutura deles, obtido através de repetidas soldagens e fraturas a partir do processo de
mistura de um material particulado sendo utilizadas esferas com alta carga de energia.
(GILMAN & BENJAMIM, 1983; SURYANARAYANA, 2001).

Segundo Suryanarayana (2001), a técnica foi desenvolvida por John Benjamin com
apoio de seus colaboradores proximo do ano de 1966 nos Estados Unidos da Ameérica (EUA).
O objetivo deles era produzir superligas tendo como base o niquel reforcado por éxidos
dispersos, material este com aplicacdo em turbinas a gas.

Materiais produzidos utilizando a técnica de moagem de alta energia, quando
comparados a outros processos de fabricacdo metallrgica, apresentam melhores propriedades
fisicas e mecénicas (SURYANARAYANA, 2001).

3.5.1 Variaveis da Técnica de MAE

Diversos sdo os fatores que influenciam na técnica de moagem de alta energia e devem
ser levados em consideracdo para a fabricacdo de materiais homogéneos. Algumas
caracteristicas dos pos processados dependem dos fatores, sendo elas, distribuicdo e tamanho
da particula, grau de desordem ou amorfizacdo e estequiometria resultante (EL-
ESKANDARANY, 2001).

Quanto mais controle sob as varidveis do processo de moagem, melhor sera o resultado
e melhor serd o composto obtido. Segundo Nascimento (2020), os principais fatores da técnica
de MAE sdo o tempo de moagem, os pos de partida, o tipo de moinho, a relacdo massa de bola

e massa de po e a temperatura de moagem.

3.5.1.1 Tempo de Moagem

O tempo € uma das variaveis mais importantes no processo de moagem de alta energia,
ele deve ser escolhido visando atingir equilibrio entre o fendmeno de soldagem e fratura que
ocorrem ao longo do processamento do material (SURYANARAYANA, 2001).
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Segundo Suryanarayana (2001), com moinhos mais eficientes é possivel realizar a
moagem por menos tempo, pois a relacdo que existe entre a eficiéncia e o tempo € diretamente
proporcional. Variaveis que influenciam nessa eficiéncia sdo: tipo de moinho, intensidade,
relacdo massa de bola x massa de pé e por fim temperatura de moagem. Takimi (2004) reforca
que o tempo deve ser estabelecido levando em consideracdo as caracteristicas anteriormente
descritas, além disso destaca a importancia de conhecer o tipo de material para que o tempo
seja adequado. Periodos longos de moagem podem aumentar o nivel de contaminacdo do

material podendo haver também o surgimento de fases indesejaveis.

3.5.1.2 P6s de Partida

As particulas utilizadas na MAE devem variar entre 1 ¢ 200 um, ao longo do tempo de
moagem as dimensdes tendem a diminuir exponencialmente (SURYANARAYANA, 2001).

Na moagem de alta energia de materiais ddcteis é possivel observar quatro fases, séo
elas: (BENJAMIN & VOLIN, 1974).

1. Nessa fase ocorre a deformacéo plastica das particulas, o que resulta em uma forma
achatada, sdo fatores de influéncia nessa etapa a ductilidade do material e a energia
liberada no impacto entre as esferas de moagem (BENJAMIN & VOLIN, 1974).

2. A segunda fase tem como caracteristica predominante o fenémeno de soldagem a
frio entre as particulas formando agregados que possuem distribuicdo simples dos
materiais presentes na mistura e heterogeneidade quanto no que diz respeito a
composicdo quimica. Com o acumulo da deformacdo plastica ha um aumento do
encruamento o que favorece a fratura das particulas de agregado (BENJAMIN &
VOLIN, 1974).

3. Na terceira fase ocorre o equilibrio entre as taxas de soldagem e fratura o que gera
uma modificagdo na dispersdo dos compostos da mistura do agregado e
homogeneizacao quimica (BENJAMIN & VOLIN, 1974).

4. A quarta fase é caracterizada pelo refinamento da microestrutura (BENJAMIN &
VOLIN, 1974).
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A Figura 11 mostra as fases supracitadas de forma a facilitar o entendimento do que

ocorre na microestrutura do composto em cada etapa.

Figura 11 - Fases da moagem de alta energia de materiais dlcteis

Upp ===
Q —
Deformacio
Pos de partida plastica Soldagem a frio

Formagdo de Soldagem de forma Estado
particulas equiaxiais aleatéria estacionario

Fonte: FAGAGNOLO et al., 2003.

3.5.1.3 Tipos de Moinho

O tipo de moinho se relaciona de forma direta com o nivel de energia empregado na
moagem. Quando a velocidade de moagem € elevada as taxas de energia sao também (JIA et
al, 2018). O moinho de alta energia é mais eficiente do que um de baixa energia, pois o de baixa
energia leva 20 horas para fazer o que o de alta energia faz em 20 minutos
(SURYANARAYANA, 2001).

A escolha deve ser feita levando em consideracdo o material utilizado, a quantidade,
tempo e resultado esperado (TAKIMI, 2004).

3.5.1.1.1 Moinho Vibratorio (Shaker Mill — SPEX)

E um tipo de moinho empregado normalmente no processamento de diversos materiais
para diferentes areas, tais como: metalurgia, materiais de construcao, produtos quimicos, entre
outras (SOUSA, 2012).

A Figura 12 (a) apresenta 0 moinho vibratério do tipo SPEX, nele sdo realizadas
moagens de pé entre 10 e 20g sendo utilizado normalmente em laboratorios de pesquisa. J& na
Figura 12 (b) estdo os acessorios de moagem, sendo eles; recipiente ou jarra de moagem, esferas
e a tampa com vedacdo hermética. A fixacdo do recipiente ao moinho é feita por meio de
abragadeiras para s entdo ser vigorosamente agitado inimeras vezes por minuto. A agitacdo

se da pela combinagdo de movimentos para frente e para tras com movimentos laterais das
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extremidades da jarra, em suma a jarra ira descrever uma trajetéria formando um namero oito
deitado ou entdo o simbolo do infinito (ZOLRIASATEIN et al., 2018; SURYANARAYANA,
2001).

Figura 12 - (a) Moinho de bolas do tipo SPEX e (b) Acessorios de moagem: jarra tampa hermética e bolas

(b)

Fonte: Suryanarayana, 2001.

O moinho SPEX ¢ considerado de alta energia pela velocidade que atinge no processo
de moagem, a velocidade das esferas chega a aproximadamente 5m/s. Sendo assim, as esferas
atingem uma forca de impacto muito alta, a velocidade pode ser relacionada de forma direta
com a amplitude (cerca de 50mm) e com a velocidade da pinca que pode chegar a cerca de 1200
rpm (ZOLRIASATEIN et al., 2018; SURYANARAYANA, 2001; CASTAGNET, 2008).

De acordo com Zolriasatein et al (2018), os moinhos do tipo planetarios possuem melhor
capacidade de processamento quando comparado ao SPEX, mas possuem menor frequéncia de
impacto (em escala laboratorial). Em experimentos o moinho do tipo SPEX seria mais
recomendado. Grande parte dos estudos experimentais em laboratorio sobre os aspectos
fundamentais da moagem de alta energia utiliza esse tipo de moinho evidenciando o que foi
explicitado por Zolriasatein et al (2018) (SURYANARAYANA, 2001).
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3.5.1.6 Razdo Massa de Bola x Massa de Po (Ball-to-Powder-Ratio — BPR)

Também conhecida pela sigla BPR (Ball-to-powder-ratio), € uma variavel importante
do processo de moagem. Quando o moinho utilizado é pequeno, como o SPEX, a relacao
utilizada é 10:1 (10 de esferas e 1 de p6). Quando o moinho utilizado é maior, como os atritores,
h& um incremento grande do BPR que pode chegar a 50:1 ou até mesmo 100:1. A variacdo da
razao pode ir de 1:1 até 220:1 de acordo com alguns pesquisadores, o limitante sera o tamanho
do moinho. Quanto maior o BPR menor sera o tempo de moagem, sendo assim, razéo e tempo
sdo inversamente proporcionais (SURYANARAYANA, 2001).

3.5.1.10 Temperatura

A temperatura € um parametro muito importante, principalmente quando se trata do
processamento de ligas metalicas nanoestruturadas. Esse fato pode ser explicado pelo efeito
significativo que pode ser causado na formacéo de compostos intermetalicos, fases cristalinas,
fases amorfas e possivel reducao do tamanho de cristalito (TAKIMI, 2004).

Parte da energia mecanica gerada pelas inimeras colisdes que acontecem durante o
processo de moagem de alta energia se dissipa na forma de calor em consequéncia desse fato a
temperatura da jarra aumenta. Esse aumento depende de algumas variaveis do processo como:
tempo, materiais envolvidos, energia cinética das esferas e tipo de moinho (LACERDA
JUNIOR, 2017).

3.6 MICROSCOPIA OTICA (MO)

E uma técnica aplicada ao estudo microestrutural dos materiais, que tem como base a
interacdo entre a luz (visivel) e o material que deve ser analisado. O microscopio 6tico deve ser
usado no seu modo refletivo caso os materiais a serem analisados sejam opacos, como por
exemplo; materiais metalicos, ceramicos ou poliméricos (CALLISTER & RETHWISCH, 2016;
COLPAERT, 2008).

As amostras a serem analisadas via microscopia Otica devem ser anteriormente
preparadas cuidadosamente para conseguir uma boa analise da microestrutura do material. Elas
devem estar planas e bem polidas sem abaulamentos nas bordas, € necessario também que fique
disposta perpendicularmente ao eixo 6tico do microscépio para obter imagens de qualidade
(COLPAERT, 2008).
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3.7 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

As ampliacdes e resolucdo do MEV sdo muito maiores daquelas obtidas em um
microscopio oOtico, podem chegar a mais de 300.000 vezes e ter uma resolucdo da ordem de 2 a
5nm. Existem ainda alguns aparelhos cuja finalidade é pesquisa que chegam a resolucdes
superiores a 1nm (DEDAVID; GOMES & MACHADO, 2007).

O MEV permite o estudo de superficies ndo planas também, devido ao alto poder de
magnificacdo e a sua 6tima resolugdo obtendo assim uma 6tima profundidade de foco, ha ainda
a possibilidade de formar imagens em 3D. As possibilidades de analises utilizando microscopia
eletronica de varredura s@o inumeras, é possivel combinar uma analise microestrutural com
uma microanalise quimica o que corrobora para a vasta utilizacdo dessa técnica analitica
(DEDAVID; GOMES & MACHADO, 2007).

A microscopia eletrdnica de varredura é uma técnica que torna possivel a observacéo de
forma completa do material em estudo, além disso revela a superficie através de um feixe de
elétrons que é direcionado sobre a amostra, pelas lentes do equipamento varrendo o material
em estudo. Com os choques entre os elétrons e a amostra ha o surgimento de diversos raios
refratados (DEDAVID; GOMES & MACHADO, 2007).

Os raios-x sdo um tipo de raio refratado nesse processo podendo ser utilizado para
determinar e quantificar elementos quimicos existentes na composi¢do quimica da amostra em
estudo. Para isso € necessario a utilizacdo de duas técnicas de microandlise, sdo elas:
Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS — Energy Dispersive Spectroscopy) ou
Espectroscopia Dispersiva de Comprimento de Onda (WDS — Wavelenght Dispersive
Spectroscopy) (BRANDON & KAPLAN, 2008; DEDAVID; GOMES & MACHADO, 2007).

O EDS utiliza o principio que diz que a energia de um foton (E) se relaciona a frequéncia
eletromagnética (v) pela equacéo (1), onde o (h) é a constante de Planck. O detector de EDS
consegue distinguir qualquer espectro de energia, isso se da por intermédio de um detector de
estado solido de Si (Li) ou Ge (DEDAVID; GOMES & MACHADO, 2007).

E=hy 1)
Em uma anélise no MEV é possivel a determinacdo dos percentuais de cada elemento

através do EDS e WDS, as quantificagdes podem ser realizadas de diversas maneiras, quando

existirem padrdes associados ao software o equipamento ird fornecer uma analise dita
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semiquantitativa. Essa andlise indica os elementos e suas respectivas quantidades, porém as
quantidades nédo sdo exatas (DEDAVID; GOMES & MACHADO, 2007).

3.8 DIFRAGCAO DE RX (DRX)

A difracdo de raios-X é eficiente na investigacdo da composi¢do quimica de materiais.
Diversas sdo as aplicacdes no estudo de materiais de engenharia, pode ser utilizada para
determinar a estrutura de um novo material ou também para analise de um material comumente
conhecido. Essa técnica é regida pela Lei de Bragg, equacgdo (2), que consiste em uma relagdo
entre o comprimento de onda dos raios-X e 0s espacamentos interatdbmicos ao angulo do feixe
difratado (SHACKELFORD, 2008).

Sdo algumas aplicacdes da técnica de difratometria; a identificacdo qualitativa e
quantitativa de elementos quimicos (identificacdo de fases), determinacao de tensdes residuais
e dimens@es cristalinas bem como seu tamanho (CALLISTER & RETHWISCH, 2016).

nA=2d sinf (2

3.9 DUREZA DE UM MATERIAL

Propriedade mecanica muito importante na especificacdo do material, podendo ser
definida como medida de resisténcia de um material a deformacao plastica localizada, medida
por uma pequena impressao ou um risco. Logo apos ser realizada a endentacdo no material
mede-se profundidade ou tamanho da impressdo gerada. A relacdo entre a profundidade de
impressdo e a dureza é inversamente proporcional, ou seja, quanto maior for a dureza do
material, menor serd a profundidade (CALLISTER & RETHWISCH, 2016; SOUZA, 1982).

Na metalurgia os ensaios mais utilizados sdo aqueles classificados como ensaios de
dureza por penetracéo, Brinell, Rockwell, Vickers, Knoop e Meyer. Utiliza-se também o ensaio
de dureza por choque sendo dificilmente aplicado o ensaio de dureza por choque para metais
(SOUZA, 1982).

A medicdo de dureza em superficies cementadas, a medigdo individual da dureza de
microconstituintes e a determinacdo de dureza em materiais frageis necessitam determinar a
dureza em areas muito pequenas do corpo-de-prova, por isso, 0 ensaio mais utilizado € o de
microdureza. Ensaio esse que tem como caracteristica a producdo de uma impresséo

microscopica na amostra atraves da utilizacdo de penetradores de diamante com aplicacdo de
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cargas de até 1kgf. Esse tipo de ensaio pode ser realizado através de duas técnicas, Knoop e
Vickers (SOUZA, 1982; GARCIA; SPIM & SANTQOS, 2000).

3.9.1 Ensaio de Dureza e Microdureza Vickers

Do inglés Hardness Vickers (HV), utiliza um endentador com ponta de diamante com
formato piramidal de base quadrada formando angulos entre as faces opostas de 136° conforme
mostra a Figura 13. A endentacdo é realizada pela aplicacdo de uma forca que pode variar de 1
a 120 kgf para medir a dureza, na medicéo de microdureza essa forca chega até 1kgf (SOUZA,
1982; GARCIA; SPIM & SANTQS, 2000).

E um ensaio que atende a norma da ASTM — American Society for Testing and

Materials, sendo a norma em questdo a ASTM E-92 - 17 (C).

Figura 13 - Penetrador e impressao no ensaio de dureza e microdureza Vickers

Fonte: Moura, 2013.

O célculo da dureza Vickers deve ser feito dividindo a carga diretamente aplicada (F)
pela area superficial da piramide de base quadrada (A) marcada pelo endentador no corpo de
prova, conforme aparece na equacao (3).

_ F(kgh ©)

HYV = A (mm)

Com a Equacdo 4 é possivel calcular a area de impressdo utilizando as medidas das

diagonais do losango formado pela endentacao.
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A (4)
2sin (1360/2)

Ao substituir a Equacdo (4) na Equacéo (3), obtém-se a Equacao (5) utilizada para o

calculo da dureza Vickers.

1,8544F ()
V"0
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4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL - MATERIAIS E METODOS

Os procedimentos experimentais do presente trabalho estdo sucintamente descritos neste
capitulo, bem como os materiais utilizados. Duas ligas de aluminio (AA2021 e AA2219) da
série 2XXX (duraluminios) do sistema Al-Cu foram preparadas através da moagem de alta
energia.

Dando inicio ao trabalho, os pos elementares de cada componente foram separados e
pesados segundo consta no ASM Handbook (1992). Conhecendo os percentuais de cada
elemento foi feito o calculo para saber a quantidade exata e a pesagem foi realizada em uma
balanca de precisdo semi-analitica. Em seguida os pds foram colocados na jarra com as bolas e
0 &cido estearico para comecar o processo de moagem de alta energia (MAE) utilizando um
moinho de bolas vibratério do tipo SPEX, os tempos utilizados para comparacao foram, 60,
120 e 240 minutos. Ap0s a etapa de moagem ocorreu a compactacao e sinterizacao das amostras
de 120 e 240 minutos. As analises foram feitas em diferentes condigdes.

A Tabela 4 apresenta um resumo com a nomenclatura utilizada para cada amostra, liga
utilizada, tempo de moagem e condicdo (sinterizada, solubilizada ou solubilizada e envelhecida

artificialmente).

Tabela 4 - Resumo dos experimentos realizados

Nomenclatura Liga Tempo de Condicéo
Moagem (hora)
Amostral | AA 2219 2 Sinterizada
Amostra2 | AA 2219 4 Sinterizada
Amostra3 | AA 2021 2 Sinterizada
Amostrad4 | AA 2021 4 Sinterizada
Amostra5 | AA 2219 2 Solubilizada e Envelhecida (T6)
Amostra6 | AA 2219 4 Solubilizada e Envelhecida (T6)
Amostra7 | AA 2021 2 Solubilizada e Envelhecida (T6)
Amostra8 | AA 2021 4 Solubilizada e Envelhecida (T6)

Fonte: Do autor, 2022.

Conforme consta na Tabela 4; foram estabelecidas 2 condi¢des (material sinterizado e

solubilizado com posterior envelhecimento artificial), para duas ligas (AA 2219 e AA 2021) e

dois tempos de moagem de alta energia (2 horas e 4 horas); totalizando assim oito (8) amostras



52

para comparagdo de propriedades mecénicas e microestrutura. As amostras foram cortadas,
embutidas, lixadas, polidas e sofreram ataque quimico na etapa chamada de preparacéo
metalogréafica.

Para caracterizar o material particulado quanto a microestrutura e composi¢do quimica,
foram utilizadas as técnicas de microscopia 6tica (MO), microscopia eletronica de varredura
(MEV) e espectroscopia de energia dispersiva (EDS). A difragdo de raios-X forneceu dados
para identificacdo de fases do material ap6s moagem de alta energia sendo utilizada também
para verificar as fases apds sinterizacdo e tratamento térmico. Por fim as amostras foram
submetidas ao ensaio de microdureza Vickers, para determinar a dureza de cada material em
estudo.

A Figura 14 apresenta o fluxograma do processo experimental realizado neste trabalho.



Figura 14 - Fluxograma dos experimentos realizados
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Fonte: Do autor, 2022.
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4.1 MATERIAIS

Neste trabalho, para fabricacdo das ligas AA 2219 e AA 2021 foram utilizados
diferentes elementos de liga, o cobre (Cu) apresenta grande percentual em massa, sendo inferior
somente a quantidade de aluminio no sistema Al-Cu. O Quadro 2 apresenta a composicao de
cada liga em percentual.

Quadro 2 - Percentuais dos elementos das ligas AA 2219 e AA 2021

Aluminum Sj Fe Cu M 7n Ti Aluminio | Acido

Association minimo | Estearico

2219 0,2% | 0,30% | 5,80% | 0,20% | 0,10% | 0,02% | 93,38% 1%
2021 0,2% | 0,30% | 6,80% | 0,40% | 0,10% | 0,10% | 92,10% 1%
Fonte: Adaptado de ASM handbook (1992)

Conhecendo os percentuais, foi feito o calculo para obtencdo de 15 gramas de pé
composto dos elementos citados no Quadro 2 para cada liga em questdo. Sendo assim, o Quadro

3 apresenta as quantidades de cada elemento em gramas.

Quadro 3 - Quantidade em gramas dos elementos das ligas AA 2219 e AA 2021

Aluminum Sj Fo cu | Mnl zn Ti Aluminio | Acido

Association minimo | Estearico

2219 0,03 |0,0450,870|0,03|0,015|0,003| 14,007 0,15

2021 0,03 {0,045|1,020(0,06|0,015|0,015 13,815 0,15
Fonte: Do autor, 2022.

Os pos utilizados para esta pesquisa foram:

e Aluminio puro AA1100 — Pureza 99,00% (Fabricado pela Alcoa Aluminio S/A)

e Cobre — Pureza 99,50% (Fabricado pela Dindmica Quimica Contemporanea
Ltda)

e Silicio — Pureza 99,00% (Fabricado pela Sigma Aldrich ®)
e Ferro— Pureza 99,00% (Fabricado pela Casa da Quimica Ind. E Com. Ltda)
e Manganés — Pureza 99,00% (Fabricado pela Sigma Aldrich ®)
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e Zinco — Pureza 99,80% (Fabricado pela Dindmica Quimica Contemporanea
Ltda)
e Titanio

e Acido Esteérico - C1sH3602 (Puro) (Fabricado pela Vetec Quimica Fina)

Para a moagem de alta energia (MAE) foram utilizadas ainda, esferas de ago do tipo
SAE 52100 e alcool isopropilico com pureza de 99,81%. As esferas foram aplicadas com BPR
10:1, na proporc¢éo de 150 g de esfera para 15 g de po.

O éacido estedrico (CisH36O2 — Puro) foi utilizado para minimizar os efeitos da
soldabilidade a frio do aluminio durante o processo de MAE, é também chamado de agente
controlador do processo ou Process Control Agent (PCA).

A moagem deve ser realizada em meio Umido, para isso foi utilizado o alcool
isopropilico (C3HsO — 99,81% de pureza) em quantidade suficiente para cobrir a massa de po
e as esferas presentes no interior da jarra, sendo aproximadamente 75ml por moagem. A adicdo
de alcool evita o processo de combustdo do aluminio ao final da moagem para que a abertura
da jarra possa ocorrer de forma segura.

Tendo os materiais separados nas quantidades corretas, deu-se inicio aos métodos

experimentais descritos na sessdo seguinte.

4.2 METODOS

4.2.1 Pesagem dos Pos

Para a etapa de pesagem dos p0s foi utilizada uma balanca semi-analitica com 3 casas
decimais da marca SHIMADZU e modelo UX420H, o equipamento utilizado pertence ao
Laboratorio de Metalurgia do P6 da Universidade Federal de Pernambuco (UFPE), que é
vinculado ao Instituto Nacional de Tecnologia em Unido e Revestimento de Materiais (INTM).
A Figura 15 mostra o equipamento utilizado.



O Quadro 4 apresenta a composicao percentual de cada liga de aluminio utilizada para
0 presente trabalho, conforme ASM Handbook (1992).

Fonte: Do Autor, 2022.

Quadro 4 - Percentuais dos elementos das ligas AA 2219 e AA 2021

Aluminum |\ oo | co oy | mn | zn | i | Aluminio] Acido
Association minimo | Estearico
2219 0,2% | 0,30% | 5,80% | 0,20% | 0,10% | 0,02% | 93,38% 1%
2021 0,2% | 0,30% | 6,80% | 0,40% | 0,10% | 0,10% | 92,10% 1%

No Quadro 5 estéo as composigdes em massa (g) de cada elemento das ligas de aluminio

AA 2219 e AA 2021, que foram fabricadas através do processo de moagem de alta energia,

Fonte: Adaptado de ASM handbook (1992)

para obter o valor correto foi preciso multiplicar o percentual do Quadro 4 por uma massa de
15 gramas. O valor total de p6 utilizado na moagem foi 15 gramas acrescido de 1% do &acido
estearico, totalizando uma massa de 15,15 gramas.

Quadro 5 - Quantidade em gramas dos elementos das ligas AA 2219 e AA 2021

Aluminum | o\ e f oy I pn| zn | Ti | Aluminio | Acido
Association minimo | Estearico
2219 0,03 {0,045|0,870(0,03|0,015|0,003 14,007 0,15
2021 0,03 |0,045(1,020|0,06(0,015|0,015 13,815 0’15
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Fonte: Do autor, 2022.
4.2.2 Moagem de Alta Energia (MAE) dos pos

Ap0s pesagem dos pds elementares, estes foram processados atraves da moagem de alta
energia (MAE), com o objetivo tornar a mistura perfeitamente homogénea e fabricar as ligas
AA 2219 e AA 2021.

O equipamento usado para a MAE foi o moinho de bolas vibratério do tipo SPEX com
velocidade de 720 rpm, conforme consta nas Figura 16 e Figura 17, que pertence ao Laboratério
de Metalurgia do Pé da UFPE alocado no INTM. O moinho foi fabricado pela empresa Triunfo

Maquinas Graficas.

Figura 16 - Moinho vibratério do tipo SPEX

Fonte: Do Autor, 2022.

Figura 17 - Parte interna moinho vibratério do tipo SPEX

Fonte: Do autor, 2022.

A massa total do po (elementos de liga e &cido estearico) foi colocada na jarra de ago
inoxidavel AISI 304L, Figura 18, foi também colocada a massa total de esferas de aco
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SAE52100 cujo didmetro médio é 6,20mm e tem peso unitario de aproximadamente 0,960
gramas, Figura 18. O BPR (Ball-to-powder Ratio) foi 10:1, sendo a quantidade em massa de
corpos moedores em cada moagem 150 gramas. Com todos 0os componentes dentro da jarra e a
mesma estando bem fechada dentro do moinho vibratorio do tipo SPEX, 0s tempos de moagem
foram de 60 minutos, 120 minutos e 240 minutos para cada liga Al-Cu escolhida neste trabalho.
Um total de 24 moagem foram efetuados, sendo realizadas 4 moagem durante 60, 120 e 240
minutos para cada um dos pés das ligas AA2219 e AA2021.

A guantidade de moagens foi escolhida visando a realizacdo do trabalho com margem

de seguranca caso houvesse alguma perda do material processado.

Figura 18 - Recipiente de moagem e esferas (corpos moedores)

D ——

Fonte: Do Autor, 2022.

As moagens foram realizadas com a adi¢do de alcool isopropilico, tornando o meio
umido. Sendo assim, apds a finalizacdo do processo foi necessario realizar a secagem dos pos
em estufa. Essa etapa utilizou uma estufa fabricada pela Nevoni: NSR Industria Comércio e

Representacdes Ltda., modelo NV 1.2, e pertence ao Laboratorio de Metalurgia do P6 da UFPE.
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4.2.3 Caracterizacgdo dos pés

Dando prosseguimento ao experimento, apos a moagem de todas as ligas, gerando 0s
pos das ligas AA 2219 e AA 2021, foi realizada a caracterizacdo do material processado por
MAE e dos pds elementares. As técnicas utilizadas foram: difracdo de raio X (DRX),

microscopia eletrénica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia dispersiva (EDS).

Difracdo de Raios-X dos Pds

A difracédo de raios-X teve como objetivo identificar e analisar a fabricacdo da liga, ou
seja, a formacdo das fases e estrutura cristalina. Foi realizado no laboratério do INTM-UFPE,
0 equipamento utilizado foi o difratbmetro de modelo XRD-700, com Cu Ko (A = 1,5405 A)
fabricado pela SHIMADZU Figura 19. As condicdes de analise foram: angulo de varredura de
0 a 20, varrendo de 5° a 120° com velocidade de 2°/min. Utilizando o software OriginPro 8 da
OriginLab Corporation foram analisados os pontos encontrados como resultado da anélise de
DRX de cada material. Os picos presentes nos difratogramas foram analisados e indexados de
forma comparativa, utilizando microfichas de difracdo do International Centre for Diffraction
Data (ICDD).

Figura 19 - Difratbmetro Shimadzu, XRD-700

Fonte: Do Autor, 2022.
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4.2.3.3 Microscopia Eletronica De Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia Dispersiva
(EDS) dos Pos

Visando obter dados para analise morfoldgica das particulas e composic¢ao quimica dos
pos elementares e daqueles obtidos via MAE, foi realizada a técnica de microscopia eletrénica
de varredura (MEV) e de espectroscopia de energia dispersiva (EDS). As amostras de pos das
ligas moidos por diferentes tempos foram fixadas em fita adesiva de carbono de dupla face e
depois metalizadas antes de serem submetidas ao processo de analise no microscopico
eletronico de varredura. O MEV utilizado pertence ao laboratorio do INTM-UFPE, o modelo é
MIRAS3 com filamento de FEG, fabricado pela TESCAN e sensor de EDS da fabricante Oxford

acoplado.

4.2.4 Compactacdo dos Pos

Nessa etapa somente os pos com tempo de moagem de 120 e 240 minutos foram
compactados. A compactacdo foi uniaxial e a frio de simples acdo, pelas ligas apresentarem
morfologia que favorece a consolidacdo dos p6s. Foi utilizada uma presséo de 7,0 ton/cm? por
10 minutos, tendo como produto os compactados verdes. Para cada liga e cada tempo foram
produzidos 3 compactados verdes com aproximadamente 4 gramas de pé cada, totalizando 12

amostras, conforme ilustrado na Figura 20.

Figura 20 - Compactados verdes fabricados via metalurgia do p6

AA2021 AA2021 AA2021 AA2021 AA2021 AA2021
2HRS 2HRS 2HRS 4HRS 4HRS 4HRS

¥

.
AA2219 AA2219 AA2219 AA2219 AA2219 AA2219
2HRS 2HRS 2HRS 4HRS 4HRS 4HRS

Fonte: Do autor, 2022.
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Foi utilizada uma prensa hidraulica de acdo simples pertencente ao Laboratério de
Metalurgia do P6 da UFPE. A matriz de compactacédo é fabricada em ago VC 131 (AISI D6),
tendo perfil cilindrico com um furo passante de didmetro 11mm e uma base mdvel com um

puncdo (Figura 21).

Figura 21 - Matriz de compactacdo de simples acdo

4.2.5 Sinterizagao

Tem como objetivo a reducdo ou até mesmo a eliminacdo da porosidade dos
compactados verdes fabricados, foi realizada no Laboratério de Metalurgia do P6 da UFPE
utilizando um forno a véacuo da fabricante Innovatec, modelo IN R7 P7 conforme ilustrado na
Figura 22, tendo como capacidade méaxima de aquecimento 1200°C. O tempo de sinterizacao
foi de 5 horas, sob um vacuo de -700mmHg e taxa de aquecimento de 20°C/min. A temperatura
utilizada foi 500°C e ao fim do tempo estabelecido o forno foi desligado e as amostras foram
resfriadas dentro dele.

Apés a sinterizacdo, foram separadas quatro (4) amostras para realizacdo do tratamento
térmico T6 (solubilizacdo e envelhecimento). A separacdo das amostras foi feita da seguinte

forma:

e Amostra 5 — Liga AA 2219, tempo de moagem 2 horas — para tratamento
térmico;
e Amostra 6 — Liga AA 2219, tempo de moagem 4 horas — para tratamento

térmico;
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e Amostra 7 — Liga AA 2021, tempo de moagem 2 horas — para tratamento
térmico;
e Amostra 8 — Liga AA 2021, tempo de moagem 4 horas — para tratamento

térmico.

Figura 22 - Forno a vacuo
—

Fonte: Do Autor, 2022.

4.2.7 Solubilizacdo e Envelhecimento — Tratamento T6

O tratamento de solubilizacdo e envelhecimento (T6) tem por objetivo a
homogeneizacdo do material particulado e formacéo da fase a com precipitados da fase 0,
conferindo assim maior dureza as amostras. O procedimento foi realizado ap6s a sinterizacéo
das amostras, foram selecionadas quatro (4) delas para prosseguir com o tratamento térmico de
solubilizacdo e envelhecimento artificial. As amostras foram colocadas no forno a vacuo para
a etapa de solubilizacéo, sendo elas:

e Amostra5— Liga AA 2219, tempo de moagem 2 horas;
e Amostra 6 — Liga AA 2219, tempo de moagem 4 horas;
e Amostra 7 — Liga AA 2021, tempo de moagem 2 horas e
e Amostra 8 — Liga AA 2021, tempo de moagem 4 horas.

Para a solubilizacao foi utilizada a mesma temperatura de 535°C por 90 minutos. Apos
esse tempo o material foi retirado do forno e sofreu um resfriamento rapido em um balde com

agua corrente utilizando a pinca. Logo em seguida o material foi colocado no forno novamente
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para o envelhecimento artificial, a uma temperatura de 175°C por 180 minutos, o resfriamento

das amostras foi realizado ao ar livre.

4.2.8 Preparacdo Metalografica

As oito amostras (4 sinterizadas e 4 tratadas termicamente) seguiram para a etapa de
preparacdo metalografica. O primeiro passo foi seccionar as amostras com o auxilio de uma
maquina de corte Struers Accutom-100 (Figura 23) que pertence ao laboratorio de preparacao
metalografica do INTM-UFPE. O corte feito foi axial tendo como intuito observar a sesséo

superficial e transversal de cada amostra.

Figura 23 - Maquina automatica de corte de preciséo Struers Accutom-100

Fonte: Do autor, 2022.

As amostras foram seccionadas e embutidas a frio com uma resina acrilica em po
autopolimerizavel e um catalisador da Teclago. As se¢des das superficies transversal e uniaxial
das amostras foram assim embutidas na resina para analise microestrutural, conforme pode ser

vistas na Figura 25.
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Figura 24 - Amostra com embutimento

WY ¢

Fonte: Do Autor, 2022.

Apds o tempo de cura indicado pelo fabricante, 24 horas, para que as superficies das
amostras estejam sem riscos ou marcas mais profundas na hora da analise, foi realizado o
processo de lixamento e posterior polimento. Para o lixamento foi utilizada uma politriz
automatica pertencente ao laboratdrio de preparacdo metalografica do INTM-UFPE. As lixas
utilizadas foram de SiC e granulometria de 300#, 400#, 600# e 1000#.

O polimento foi realizado na politriz metalografica modelo Aropol 2V com velocidade
de 300 e 600rpm, fabricada pela Arotec Industria e Comércio, pertencente ao laboratério de
preparacdo metalografica do INTM-UFPE. Para essa etapa foi utilizado um pano de polimento
de acabamento e alumina em suspensdo de 1 pum. Com o objetivo de revelar os contrastes das
fases foi realizado um ataque quimico utilizando uma solucdo aquosa de acido fluoridrico a
0,5% durante 15 segundos, em seguida as amostras foram lavadas em agua corrente, banhadas

em etanol e secadas por um jato quente paralelo a superficie atacada.

4.2.9 Caracterizacao das amostras

As técnicas de microscopia Otica (MO) e microscopia eletrénica de varredura (MEV)
foram utilizadas para caracterizar a microestrutura do material. Para analisar a composi¢édo
quimica foi utilizada a técnica de EDS acoplada ao MEV. As amostras foram também

submetidas ao ensaio de microdureza Vickers.

4.2.9.1 Microscopia Otica

As doze amostras foram analisadas em um microscépio 6tico Olympus BX51M (Figura
25). O equipamento pertence ao Instituto Nacional de Tecnologia em Unido e Revestimento de
Materiais (INTM - UFPE).
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Figura 25 - Microscépio 6tico Olympus BX51M

S
.

Fonte: Do Autor, 2022.

4.2.9.2 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia Dispersiva
(EDS)

O material foi caracterizado e foram feitas analises quimicas das amostras utilizando o
MEV da marca TESCAN modelo MIRA3 com sensor de EDS da marca Oxford 15kv com uma

distancia de trabalho de 15mm (Figura 26). O EDS esta acoplado ao MEV que pertence ao
INTM-UFPE.

Figura 26 - Microscopio Eletronico de Varredura TESCAN MIRA3 com EDS Oxford 15kv
& \h \

Fonte: Do autor, 2022.
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4.2.9.3 Difracéo de Raios-X

A difracédo de raios-X teve como objetivo identificar e analisar a formacéo de fases nas

amostras sinterizadas e tratadas termicamente (T6).
4.2.9.3 Ensaio de Microdureza Vickers

Para conhecer a dureza das amostras analisadas foi realizado o ensaio de microdureza
Vickers, através do microdurdmetro Encom-test Durascan modelo G5, Figura 27 -
Microdurémetro EmcoTest, esse equipamento pertence ao INTM-UFPE. A carga utilizada foi
0,3kgf e o tempo de carga foi 15 segundos.

Em cada amostra foram efetuadas 10 impress6es por sessdo, para o calculo da média
aritmética e do desvio padrao foram utilizadas apenas 8 impressées, sendo retiradas as de maior

e menor valor.

igura 27 - Microdurémetro EmcoTest

Fonte: Do autor, 2022.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados obtidos experimentalmente estdo apresentados nessa sessdo, além disso,

cada etapa acompanha as discussdes pertinentes a este trabalho.

5.1 ANALISE MICROESTRUTURAL DOS POS

Os pos elementares de Al, Cu, Si, Fe, Mn, Zn e Ti utilizados na preparacdo dos p6s das
ligas AA2219 e AA2021 foram caracterizados. Em seguida foi feita a caracterizacdo dos pds
obtidos por moagem de alta energia referentes as ligas de aluminio considerando os tempos de

moagem de 60min, 120min e 240min.

5.1.1 P6s Elementares

Para a caracterizagdo dos elementos foram utilizados dados obtidos através das técnicas
de MEV e EDS. A técnica de DRX foi utilizada para caracterizar os pos dos elementos com

maior percentual nas ligas estudadas, sendo eles: aluminio e cobre.

5.1.1.1 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia Dispersiva
(EDS)

O primeiro po elementar a ser caracterizado foi o p6 de aluminio (AA1100), pois se
encontra em maior quantidade em ambas as ligas fabricadas neste trabalho. Na Figura 28 e na
Figura 29 encontram-se as micrografias obtidas utilizando o MEV com um aumento de 500x e
1000x respectivamente. Analisando a imagem é possivel observar particulas muito pequenas e
semelhantes, sendo predominantemente esféricas de formato equi-dimensional. Esse formato
é, segundo CHIAVERINI (2001), aparentemente o que mais favorece a etapa de compactagéo

do material.
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Figura 28 - Imagem obtida através o MEV do aluii AA1100 — Aumento de 500x

View field: 415 ym |
SEM MAG: 500 x__|Date(m/dly): 02/12/21

ido — Aumento de 1000x

SEM HV: 10.0 kV

View field: 208 ym

| SEMMAG: 1000 x _|Date(m/dly): 02/12/21
Fonte: Do autor, 2022.

Para medir o tamanho da particula foi utilizado o MEV, descrito por Chiaverini (2001)
como o melhor método para obter este dado. O aumento utilizado foi de 2000x e a medi¢&o foi
feita em duas particulas para comparacdo de resultado. Na Figura 30 observa-se particulas

muito pequenas conforme evidenciado anteriormente.
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Figura 30 - Medi¢do do tamanho da particula do aluminio AA1100 conforme recebido — MEV Aumento de
2000x

SEM HV: 10.0 kV WD: 9.78 mm
View field: 104 ym

SEM MAG: 2.00 kx| Date(m/dly): 02/12/21

Fonte: Do autor, 2022.

A microscopia eletrénica de varredura do p6 de cobre evidenciou o formato das
particulas como predominantemente esférico e equiaxial. Na Figura 31 e na Figura 32 estdo as
imagens obtidas com um aumento de 500x e 1000x respectivamente. O tamanho das particulas
de cobre, segundo Silva (2017), esta na ordem de 80um sendo quase quatro vezes maior do que

as particulas de aluminio AA1100 analisadas no presente trabalho.
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Figura 31 - Imagem obtida atr

6s do MEV do ¢ re Cu oform receido — Aumento de 500x

‘ ™ L L CY
SEM HV: 10.0 KV MIRA3 TESCAN

View fleld: 415 ym
| SEMMAG: 500x |Date(midly): 02/12/21 INTM

Fonte: Do autor, 2022.

Figura 32 - Imagem obtida através do MEV do cobre (Cu) conforme recebido — Aumento de 1000x

TSEMHV: 100KV | o ; MIRA3 TESCAN|

View field: 208 um
SEM MAG: 1000 x |Date(m/d/y): 02/12/21 INTM

Fonte: Do autor, 2022.

As imagens obtidas através da técnica de microscopia eletrénica de varredura (MEV)
do po de silicio, conforme recebido, estdo na Figura 33 e na Figura 34 com aumentos de 500x
e 1000x respectivamente. Observando essas imagens é possivel constatar uma morfologia

heterogénea e particulas irregulares com formato predominantemente achatado.
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Figura 33 - Imagem obtida através do MEV do silicio (Si onorme recebido — Aumento de 500x

MIRA3 TESCAN

Date(mdly): 02/12/21 INTM

Fonte: Do autor, 2022.

Figura 34 - Imagem obtida atraves do MEV

do silicio (Si) conforme recebido — Aumento de 1000x
3 3

SEM HV: 10.0 kV MIRA3 TESCAN

View field: 208 ym
SEM MAG: 1.00 kx |Date(m/dly): 02/12/21 INTM

Fonte: Do autor, 2022.

Na Figura 35 observam-se duas medidas feitas utilizando o MEV para defini¢do do
tamanho de particula com um aumento de 2000x, sdo elas: D1 =21,08um e D2 = 16,27um. A
média aritmética dessas medidas € 18,68.um com um desvio padrido de 3,4 aproximadamente.
Como as particulas tém formato irregular, as medidas obtidas sdo uma estimativa. As particulas

tém tamanho similar aquelas observadas no aluminio AA1100, ou seja, sdao bem pequenas.
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Figura 35 - Medicao do tamanho da recebido — MEV Aumento de 2000x

@

particula do silicio (Si) conforme

- <N - Lt s
SEM HV: 10.0 kV WD: 9.82 mm MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 2.00 kx [Date(m/d/y): 02/12/21 INTM|

Fonte: Do autor, 2022.

As micrografias do pé de ferro, conforme recebido, estdo apresentadas na Figura 36 e
na Figura 37 com aumento de 500x e 1000x respectivamente. Nas imagens € possivel observar
particulas grandes quando comparadas as do aluminio e do silicio anteriormente analisadas
neste trabalho. A morfologia apresenta-se homogénea com formato predominantemente

arredondado e poroso, evidenciando o processo de obten¢do do p6 por reducdo de 6xidos.
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Figura 36 - Imagem obtida através do MEV do f ro (Fe bido — Aumento de 500x

&

View field: 415 pm
[ S AG: 500 x_Datsay)- 0212

Fonte: Do autor, 2022.

Figura 37 - Imagem obtida através do MEV do
P i —“~,) 3

ferro (Fe) confme recebigo — Aumento de 1000x

SEMAVA10.0 kV. WD:9.88mm MIRA3 TESCAN

Det: SE
Date(m/dly): 02/12/21
Fonte: Do autor, 2022.

O tamanho estimado da particula do p6 de ferro foi obtido através da medicdo de uma
particula encontrada na andalise de microscopia eletrbnica de varredura, essa medida esta
evidenciada na Figura 38 sendo 169,17um. Com isso, pode-se concluir que as particulas do pé
de ferro apresentam um tamanho elevado em comparacéo com as particulas do p6 de aluminio

AA1100, por exemplo.
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Figura 38 - Medicdo do tamanho da particula do ferro (Fe) conforme recebido — MEV Aumento de 500X

SEM HV: 10.0kV | [} | MIRA3 TESCAN

View field: 419 ym | Det: SE 100 pm
I
SEM MAG: 496 x  Date(m/dly): 02/12/21 INTM

Fonte: Do autor, 2022.

A Figura 39 e a Figura 40 apresentam as micrografias do p6 de manganés conforme
recebido. Nessas duas imagens com aumento de 500x e 1000x respectivamente, evidencia-se
po6s com morfologia ndo homogénea apresentando muita irregularidade, as particulas tém
formato achatado e ndo sdo equidimensionais. Sendo assim, quando comparados ao p6 de
aluminio conforme recebido AA1100 e ao cobre (Cu), tem morfologia e formato de gréo

totalmente diferente.

Figura 39 - Imagem obtida através do MEV do manganés (Mn) conforme recebido — Aumento de 500x

Date(m/dly): 02/12/21

Fonte: Do autor, 2022.
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Figura 40 - Imagem obtida através do ME

i - - L

V do manés Mn cforme recebido — Aumento de 1000x

SEMHV: 10.0 KV WD: 9.82 mm 'MIRA3 TESCAN
View field: 208 pm Det: SE | 50 um

SEM MAG: 1.00 kx |Date(m/d/y): 02/12/21 INTM

Fonte: Do autor, 2022.

Na Figura 41, constata-se através das trés medidas realizadas com o auxilio do MEV, a
heterogeneidade das particulas de manganés apresentando formatos irregulares e tamanhos
diferentes, sendo eles: D1 = 36,16um; D2 = 9,97um e D3 = 15,22um com média aritmética
20,45um e desvio padrao 18,51 aproximadamente. O desvio padréo elevado demonstra a
irregularidade do tamanho das particulas observadas. Observa-se também que sdo particulas

pequenas como aquelas observadas no aluminio AA1100.
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Fonte: Do autor, 2022.

As imagens obtidas utilizando a técnica de microscopia eletrnica de varredura do zinco
(Zn) estdo na Figura 42 e na Figura 43 com aumentos de 500x e 1000x. Observa-se uma
morfologia em sua maioria homogénea com poucas particulas de tamanho diferente, as

particulas sdo predominantemente esféricas e pequenas.

Figura 42 - Imagem obtida através do MEV do zinco (Zn) conforme recebido — Aumento de 500x

- e 2 ‘B,
» R » A

SEM HV: 1’0.0 kv i WD: 9.87 mm
View field: 415 pm Det: SE | 100 pm
SEM MAG: 500 x  Date(m/dly): 02/12/21

Fonte: Do autor, 2022.
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= b d B £
SEM HV: 10.0 kV WD: 9.87 mm MIRA3 TESCAN|
View field: 208 ym Det: SE
SEM MAG: 1.00 kx | Date(m/dly): 02/12/21 INTM

Fonte: Do autor, 2022.

Na Figura 44 estdo duas medidas de raio das esferas obtidas através do MEV. O
comprimento das esferas pode ser encontrado através do calculo C=2xr, sendo assim Cl =
88,15um e C2 = 72,63um aproximadamente com uma média aritmética de 80,39um ¢ um

desvio padrdo 10,97.
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SEM HV: 10.0 kV WD: §.87 mm
View field: 208 pm
SEM MAG: 1.00 kx |Date(m/dly): 02/12/21

Fonte: Do autor, 2022.

O titanio possui morfologia heterogénea conforme observado na Figura 45 e na Figura
46, além disso, apresenta diferentes tamanhos de particulas com formatos irregulares. Algumas

particulas apresentam poros e outras sdo mais achatadas sem poros aparentes.
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Figura 45 - Imagem obtida através do MEV do titanio (Ti) conforme recebido — Aumento de 500x

P S 5 o
e {

SEM HV: 10.0 KV WD: 9.79 mm ] wira3TESCAN
View field: 415 pym Det: SE 100 ym
SEMMAG: 500 x  Date(midly): 02112121 INTM

Fonte: Do autor, 2022.

Figura 46 - Imagem obtida atraves doyMEV do titanio (Ti) conforme recebido — Aumento de 1000x
L\ 2 o ‘?A;’ v

SEM HV: 10.0 kV WD: 9.79 mm

View field: 208 pm Det: SE
SEM MAG: 1.00 kx  Date(m/dly): 02/12/21

Fonte: Do autor, 2022.

A Figura 47 foi obtida a partir da técnica de Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS)
referente aos pds elementares como recebidos, sendo eles: a) aluminio, b) cobre, ¢) silicio, d)
ferro. A andlise fornecida através desta técnica € semi-quantitativa e demonstra apenas picos
dos elementos, com isso é possivel concluir que ndo houve contaminacdo do po por outros
elementos. Na Figura 48 estdo apresentadas as imagens de EDS dos outros pds elementares

utilizados no presente trabalho, sendo eles: a) manganés, b) zinco e c) titanio. Observa-se
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conforme foi visto anteriormente na Figura 47 apenas picos caracteristicos dos proprios

elementos sem contaminagé&o.

Figura 47 - EDS dos p6s elementares. a) Aluminio (AA1100), b) cobre (Cu), c) silicio (Si), d) ferro (Fe).
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Fonte: Do autor, 2022.

Figura 48. EDS dos pds elementares. a) manganés (Mn), zinco (Zn) e titanio (Ti).
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Fonte: Do autor, 2022.
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5.1.1.2 Difragéo de Raios-X

Os dados da difracdo de raios-X do aluminio AA1100, conforme recebido, foram
plotados e analisados, o resultado esta apresentado na imagem da Figura 49. O material
apresentou picos caracteristicos apenas do aluminio demonstrando a ndo contaminacéo do
material com outros elementos, os picos foram identificados pelas microfichas de referéncia
ICDD 03-065-2869 (SILVA JUNIOR, 2020) No difratograma foi identificada a presenca de
apenas uma estrutura cristalina no material, que é a cubica de face centrada (CFC), estrutura
essa caracteristica do elemento aluminio. O que caracteriza a estrutura como CFC ¢ o fato de
que todos os indices de Miller (h, k, 1) sdo unicamente pares ou unicamente impares. Como
exemplo, foram escolhidos os dois primeiros planos da Figura 49, séo eles: (111) e (200) o
primeiro tem todos os indices de Miller impares e o segundo todos os indices pares
(CALLISTER & RETHWISCH, 2016).

Figura 49 - Grafico da analise de difracdo de raio-x do aluminio (AA1100)

Aluminio -AA1100 = Al
- Al (111)
« Al{200)
Al (200) & Al (311) Al (4201
\ L Al (311) Al (311)
o — 1 ]L__;. :‘___:__
L T 2 1 . T &, T ® T * T n 1 " T b
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
26 (°)

Fonte: Silva Jinior, 2020.

O DRX obtido do cobre esta apresentado na Figura 50 onde os picos encontrados sao
caracteristicos do proprio elemento. A estrutura cristalina do cobre é CFC (cubica de face
centrada) esse dado € evidenciado pela regra de que os indices de Miller devem ser todos pares
ou todos impares em cada plano, observando o difratograma da Figura 50 constata-se utilizando

essa regra que o tipo de estrutura esta correto.
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Figura 50 - Espectro obtido pela DRX do cobre (Cu)

Cu(111)

Cu(200)

Angulo (28)

Fonte: Costa, 2022.

5.1.2 Liga de Aluminio AA2219 Fabricada por MAE

Os resultados das analises de MEV, EDS e DRX serdo apresentados neste topico para

a liga de aluminio AA2219 considerando os tempos de moagem de 60min, 120min e 240min.

5.1.2.1 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia Dispersiva

(EDS)

Utilizando o MEV foi possivel identificar aspectos morfolégicos dos p6s de liga de
aluminio AA2219 fabricada por MAE (60min, 120min, 240min). Na Figura 51 e na Erro! Fonte
de referéncia ndo encontrada. estdo 0s resultados obtidos tendo um aumento de 500x e 1000x
respectivamente.

A Figura 51 e a Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada. demonstram a diferenca entre
a morfologia nos tempos distintos de MAE. Na letra (a), por exemplo, para um tempo de
moagem de 60min observa-se particulas consideravelmente grandes e achatadas tendo formato
irregular em sua maioria. Analisando a letra (b) nota-se particulas menores do que aquelas

encontradas na letra (a), o formato das particulas continua sendo irregular e achatado. As
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imagens que constam na letra (c), para um tempo de 240min, demonstram particulas menores
do que as anteriores e uma maior homogeneizacdo do material analisado. Ambas as imagens
mostram particulas mais claras em alguns pontos, essas particulas possivelmente, segundo De
Azevedo Coutinho (1980), sdo da fase 0 (Al2Cu). Para confirmar essa suspeita, foram realizadas
analises de EDS e DRX como também analisados os dados obtidos com o ensaio de
microdureza Vickers.

Importante salientar que a analise morfologica demonstrou particulas irregulares e
achatadas, sendo essa uma caracteristica comum aos materiais fabricados via moagem de alta
energia (SILVA, 2017).

Figura 51 - Micrografias das
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Fonte: Do autor, 2022.

A Figura 53, Figura 54 e a Figura 55 ilustram as andlises semi-quantitativas obtidas
utilizando a técnica de EDS com o intuito de verificar as composi¢des quimicas da liga AA2219

em cada tempo de processamento por MAE.
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Observa-se que em todas as analises (60min, 120min e 240min de MAE) os
componentes encontrados foram os elementos quimicos utilizados para fabricacdo da liga,
sendo eles; Aluminio (Al) Cobre (Cu), Zinco (Zn), Titanio (Ti), Manganés (Mn), Silicio (Si) e
Ferro (Fe) (ASM HANDBOOK, 2001). Ndo houve contaminacdo do material por algum
elemento externo.

Utilizando os mapas que constam na Figura 53, Figura 54 e na Figura 55 através da
diferenca das cores da regido analisada e dos compostos encontrados, observa-se que existe
uma relacdo diretamente proporcional entre o tempo de moagem e a homogeneizacao do
material fabricado por metalurgia do p6. Na Figura 53, 0 menor tempo de moagem apresenta
diferenca significativa nas cores da regido analisada, ja na Figura 55 essa diferenca é muito

pequena sendo até imperceptivel.

Figura 53 - EDS mapa da liga de aluminio AA2219 - tempo de moagem 60min. a) Regido analisada, b) espectro
de EDS
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Fonte: Do Autor, 2022.

Figura 54 - EDS mapa da liga de aluminio AA2219 - tempo de moagem 120min. a) Regido analisada, b)
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Fonte: Do Autor, 2022.
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Figura 55 - EDS mapa da liga de aluminio AA2219 - tempo de moagem 240min. a) Regido analisada, b)
espectro de EDS
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5.1.2.2 Difracdo de Raios-X

Os resultados obtidos com a analise de difracdo de raios-X dos pos da liga AA2219,
estdo representados na Figura 56 para os tempos de moagem de 60, 120 e 240 minutos. Todos
os difratogramas apresentaram a fase endurecedora (Al.Cu), aléem do Aluminio (Al) e cobre
(Cu). Segundo Silva (2017) a fase endurecedora aparece quando os teores de cobre na liga de
aluminio sdo superior a 4% e a medida que essa porcentagem em massa vai aumentando é
possivel perceber o aumento dos picos de AlCu nos difratogramas. Nos experimentos
realizados por Silva (2017), as ligas com 5,5% de cobre e 6% de cobre demonstraram picos da
fase 6 mesmo com tempos de moagem inferiores aos utilizados no presente trabalho (30
minutos).

A presenca da fase Al,Cu em todos os tempos de moagem comprova que é possivel

fabricar a liga AA2219 nos trés tempos utilizados.
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Figura 56 - Difratogramas dos p6s da liga de aluminio AA2219 processadas por MAE
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5.1.3 Liga de Aluminio AA2021 Fabricada por MAE

Os resultados das andlises de MEV, EDS e DRX serdo apresentados neste topico para

a liga de aluminio AA2021 considerando os tempos de moagem de 60min, 120min e 240min.

5.1.3.1 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia Dispersiva

(EDS)
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Os aspectos morfoldgicos dos pés da liga de aluminio AA2021 estdo ilustrados na Erro!
Fonte de referéncia ndo encontrada. € na Figura 58 obtidos através da técnica de microscopia
eletronica de varredura.

Conforme visto na liga AA2219, essa liga também apresentou morfologia irregular e
achatada tendo uma diminuicdo de tamanho a medida que o tempo de moagem aumentou. Essa
relacdo inversamente proporcional encontrada nas duas ligas € explicada pelo maior tempo de
interacdo entre as particulas e as esferas dentro da jarra. O fato das duas ligas apresentarem
morfologia parecida pode ser explicado por terem composicao semelhante, diferindo apenas na
quantidade de cobre e aluminio, sendo a quantidade de cobre 5,8% em massa para a 2219 e
6,8% em massa para a 2021.

As particulas mais claras aparecem também na liga AA2021, segundo De Azevedo
Coutinho (1980), esses achados podem ser da fase 6 (Al2Cu) comuns aos duraluminios (ligas
de aluminio série 2000). Andlises mais detalhadas relativas & composi¢do dos pontos foram
feitas visando confirmar ou descartar a suspeita.

A morfologia dos materiais analisados da liga AA2021, conforme visto na liga AA2219,

¢ achatada e irregular caracteristica que demonstra o processo de fabricacdo por MAE (SILVA,
2017).
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Fonte: Do autor, 2022.
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Figura 58 - Micrografias das particulas dos pos da liga AA2021 moidos por (a) 60, (b) 120 e (c) 240 min
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Fonte: Do autor, 2022.

Na Figura 59, Figura 60 e na Figura 61 constam os mapas obtidos pela técnica de EDS,
onde as analises feitas sdo semi-quantitativas e tem o objetivo de verificar os elementos
quimicos presentes na liga AA2021 em cada tempo de moagem de alta energia.

Observa-se que em todos os tempos estudados; 60min, 120min e 240min; foram
encontrados os elementos quimicos utilizados para fabricacdo da liga; Aluminio (Al) Cobre
(Cu), Zinco (Zn), Titénio (Ti), Manganés (Mn), Silicio (Si) e Ferro (Fe) (ASM HANDBOOK,
2001). Com isso, € possivel concluir que ndo houve contaminacdo do material por algum

elemento externo.

Figura 59 - EDS mapa da liga de aluminio AA2021 - tempo de moagem 60min. a) Regido analisada, b) espectro
de EDS
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Fonte: Do autor, 2022.
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Figura 60 - EDS mapa da liga de aluminio AA2021 - tempo de moagem 120min. a) Regido analisada, b)
espectro de EDS
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Fonte: Do autor, 2022.

Figura 61 - EDS mapa da liga de aluminio AA2021 - tempo de moagem 240min. a) Regido analisada, b)
espectro de EDS
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Fonte: Do autor, 2022.

5.1.3.2 Difracdo de Raios-X

Os difratogramas (Figura 62) referentes aos pos da liga AA2021 representam o0s picos
obtidos com a anélise de difracdo de raios-X para os tempos de 60, 120 e 240 minutos. Os
difratogramas das ligas AA2219 e AA2021 tém um alto grau de semelhanga, destaca-se a
presenca da fase endurecedora (Al.Cu) em todas as imagens. Era esperada a formacao da fase
endurecedora na liga AA2021 por conter um alto teor de cobre (6,8%), conforme visto em Silva
(2017), para teores acima de 5,5% a fase € encontrada com tempo de moagem a partir de 30
minutos.

A presenca da fase Al,Cu em todos os tempos de moagem comprova que é possivel

fabricar a liga AA2021 nos trés tempos utilizados.
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Figura 62 - Difratogramas dos p6s da liga de aluminio AA2021 processadas por MAE
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5.2 CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS

Seguindo as etapas do fluxograma (sesséo 4), apds a caracterizacdo dos pés fabricados
por metalurgia do po, foi realizada a compactacdo dos pds com tempos de moagem de 120
minutos e 240 minutos por apresentarem menor tamanho de grao e maior homogeneizacéo. Em
seguida foi feita a sinterizagdo das amostras compactadas e apenas quatro (2 da liga AA2219 e
2 da liga AA2021) seguiram para o tratamento térmico de solubilizacéo e envelhecimento no
forno a vacuo. Para caracterizar as amostras sinterizadas e tratadas termicamente foi feita a

preparacdo metalogréafica (corte, embutimento, lixamento, polimento e ataque quimico).
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As oito amostras foram caracterizadas utilizando as técnicas de MO, MEV/EDS, DRX
e microdureza Vickers, sendo elas:
e AA2219 MAE 2h —sinterizada;
e AA2219 MAE 4h — sinterizada;
e AA2021 MAE 2h — sinterizada;
e AA2021 MAE 4h — sinterizada;
e AA2219 MAE 2h —sinterizada + T6;
e AA2219 MAE 4h —sinterizada + T6;
e AA 2021 MAE 2h - sinterizada + T6;
e AA2021 MAE 4h —sinterizada + T6.

5.2.1 Analise Microestrutural das Amostras Através da Técnica de Microscopia Otica
(MO)

A anédlise de microscopia Otica demonstrou aspectos microestruturais relativos as

sessOes superficial e transversal das amostras sinterizadas e tratadas termicamente.

5.2.1.1 Amostras Sinterizadas

As amostras analisadas na Figura 63 e na Figura 64 apresentaram uma matriz de
aluminio (Al), cobre (Cu) e Al>Cu. As imagens de MEV e a microanélise de EDS apresentam
de maneira mais explicita essas microestruturas de interesse.

Na Figura 63 e na Figura 64, as amostras apresentam morfologia heterogénea e irregular,
onde é dificil identificar os contornos de grdos. Segundo Sousa (2012), esse fato pode ser
justificado pelo processo de moagem de alta energia onde ocorrem sucessivas fraturas e
soldagens a frio. Silva (2017) justifica a morfologia pela questao das deformacdes e distorcdes
que o material sofre no processo de moagem.

Todas as amostras apresentam pequenos poros.



Figura 63 - MO das amostras sinterizadas da liga AA2219 - a) Sessdo superficial - MAE 2h, b) Sessdo

Fonte: Do autor, 2022.

92



93

Figura 64 - MO das amostras sinterizadas da liga AA2021 - a) Sessdo superficial - MAE 2h, b) Sessdo
transversal - MAE 2h, ¢) Sessdo superficial - MAE 4h, d) Sessdo transversal - MAE 4h
: SOy TN ; b) ..:. "44-"-;/.
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Fonte: Do autor, 2022.

5.2.1.2 Efeito do Tratamento Térmico de Solubilizac&o e Envelhecimento Artificial

O tratamento térmico de solubilizacdo e envelhecimento (T6) promoveu um refino da
microestrutura conforme observado na Figura 65 e na Figura 66. Esse refinamento se deveu a

uma melhor distribui¢do dos precipitados apds o envelhecimento.



94

Figura 65 - MO das amostras tratadas termicamente (T6) da liga AA2219 - a) Sessao superficial - MAE 2h, b)
Sessdo transversal - MAE 2h, c) Sessdo superficial - MAE 4h, d) Sessdo transversal - MAE 4h
o . y T3 N i y‘,

Fonte: Do autor, 2022.
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Figura 66 - MO das amostras tratadas termicamente (T6) da liga AA2021 -. a) Sessdo superficial - MAE 2h, b)
MAE 4h

.

Fonte: Do autor, 2022.

5.2.2 Efeito da Sinterizacgéo e do Tratamento Térmico de Solubilizacio e Envelhecimento
Artificial na Microestrutura dos Corpos Densos

As andlises utilizando as técnicas de microscopia eletronica de varredura e
espectroscopia de energia dispersiva foram utilizadas para verificar aspectos microestruturais
das amostras sinterizadas e tratadas termicamente com o intuito de comprovar o que foi visto

na microscopia Gtica e confirmar a composicdo quimica do material ap6s consolidag&o.
5.2.2.1 Amostras Sinterizadas

A Figura 67 e a Figura 68 apresentam imagens obtidas utilizando o microscépio
eletronico de varredura para as amostras das ligas AA 2219 e AA 2021 sinterizadas.

Na Figura 67 é possivel visualizar melhor o que foi visto através do microscopio 6tico,
a liga AA2219 sinterizada possui morfologia heterogénea com contorno de gréo indefinido ou
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inexistente. As imagens (c) e (d) demonstram que com 240 minutos de moagem de alta energia
obtém-se um maior refino da estrutura quando comparado ao tempo de 120 minutos (a) e (b).
Nota-se também que as quatro imagens (a), (b), (c) e (d) apresentam alguns pontos mais claros
que se destacam, a analise de EDS do ponto demonstrou grandes quantidades de cobre nas
partes mais claras. Ha hipdtese de ser a fase endurecedora (Al>Cu), a analise dos difratogramas

deve confirmar a hipotese.

Figura 67 - Micrografias da liga AA 2219 sinterizada. a) sessdo superficial tempo de moagem 2h, b) sesséo
transversal tempo de moagem 2h, c¢) sesséo superficial tempo de moagem 4h, d) sesséo transversal tempo de
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Fonte: Do autor, 2022.

Na Figura 68 para a liga AA 2021 observa-se uma morfologia heterogénea e com
contorno de grdo indefinido como observado anteriormente na microscopia Otica e na Figura
67. Com o tempo de moagem sendo 240 minutos (c) e (d) a estrutura encontra-se mais refinada.
As amostras apresentam pequenos poros ao longo de sua estrutura. Os pontos claros se fazem
presente em todas as imagens sendo mais evidente na liga AA 2021 do que na liga AA 2219, o

que pode ser explicado pela maior porcentagem em massa de cobre na liga AA 2021.
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Os pontos claros nas amostras sinterizadas encontram-se dispersos na fase a.

Figura 68 - Micrografias da liga AA 2021 sinterizada. a) sessdo superficial tempo de moagem 2h, b) sesséo
transversal tempo de moagem 2h, ¢) sesséo superficial tempo de moagem 4h, d) sessdo transversal tempo de
moagem 4h
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Fonte: Do autor, 2022.

A Figura 69, a Figura 70, a Figura 71, a Figura 72 apresentam as analises de EDS dos
pontos selecionados nas duas ligas utilizadas para este trabalho. Os pontos colocados sobre 0s
precipitados de cor mais clara demonstram a presenca de cobre e aluminio em sua maioria,

reforcando a hipdtese de que esses pontos séo a fase endurecedora (Al2Cu).



Figura 69 - EDS pontos liga AA2219 sinterizada MAE 2h — (a) corte superficial, (b) corte transversal

T Gpectro 7

v ABREI
Peso % 0%
—————

A < \-‘m«'m'u\“ =
."‘4\-.‘ e NP

Fonte: Do autor, 2022.



Figura 70 - EDS pontos liga AA2219 sinterizada MAE 4

h — a) corte superficial, b) corte transversal

4 E} W Gpectrod
il
] ‘
Mo
Frio % %
Cu)
0
By @
4 W Especros
« M
o e
i@
p A
Ex
1©
JH GI
0 S 10
1 (-]}
3
1[0
= o
1 A W Espectro 2
= < AR
] Peso®
LIO-:
I(O-:
so-: -
0
:oo-: ; -""""’
] P II!II
E Peio % o
I
1@
1K
Trir'? L LG LA B B Ay I AN L ML |
0 b 0 1% ey

Fonte: Do autor, 2022.
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Figura 71 - EDS pontos liga AA2021 sinterizada MAE 2h — a) corte superficial, b) corte transversal
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Figura 72 - EDS pontos liga AA2021 sinterizada MAE 4h — a) corte superficial, b) corte transversal
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A analise do EDS mapa das ligas AA 2219 e AA 2021 sinterizadas para os tempos de

MAE de 2h e 4h estdo na Figura 73 e na Figura 74. Foram encontrados apenas elementos

utilizados para fabricacdo da liga, demonstrando assim que o material ndo sofreu contaminacéo.

Figura 73 - EDS mapa da liga AA2219 sinterizada. a) superficie MAE 2h, b) transversal MAE 2h, c¢) superficie

MAE 4h, d) transversal MAE 4h
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Fonte: Do autor, 2022.

Figura 74 - EDS mapa da liga AA2021 sinterizada. a) superficie MAE 2h, b) transversal MAE 2h, c) superficie

MAE 4h, d) transversal MAE 4h
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5.2.2.2 Amostras Solubilizadas e Envelhecidas Artificialmente (T6)

As micrografias obtidas na Figura 75 e na Figura 76 sdo das amostras tratadas
termicamente das ligas AA 2219 e AA 2021.

Na Figura 75, a visualizagdo microestrutural da liga AA 2219 é melhor quando
comparada a imagem feita utilizando o microscopio o6tico devido a técnica de microscopia
eletronica de varredura permitir uma melhor resolucdo da imagem e uma maior magnificacéo.
A morfologia visualizada é heterogénea e o contorno de grao indefinido. Em todas as imagens
é possivel verificar pontos claros, sendo que ao contréario do que acontece nas ligas sinterizadas,
0s pontos claros aparecem mais precipitados na fase a. A andlise desses pontos mais claros foi
feita por EDS e demonstrou alta concentracdo de aluminio e cobre.

Apds o tratamento térmico de solubilizacdo e envelhecimento (T6) obtiveram-se ligas
mais refinadas quando comparadas as ligas sinterizadas. As imagens (a), (b), (c) e (d) da Figura
75 mostram também a diferenca entre os tempos de moagem de 120 minutos e 240 minutos,
onde é possivel verificar que quanto maior o tempo de moagem maior o refino da microestrutura

da liga.
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Figura 75 - Micrografias da liga AA 2219 tratada termicamente (T6). a) sessdo superficial tempo de moagem 2h,
b) sessdo transversal tempo de moagem 2h, c¢) sessdo superficial tempo de moagem 4h, d) sesséo transversal
tempo de moagem 4h
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Fonte: Do autor, 2022.

Utilizando as imagens da Figura 76 para analisar a microestrutura da liga AA2021
fabricada via metalurgia do p6 nos tempos de 120 e 240 minutos, conclui-se que a morfologia
é heterogénea conforme visto nas imagens obtidas pela técnica de microscopia 6tica. E possivel
concluir também gue quanto maior o tempo de moagem maior o refino da microestrutura, tendo
assim uma relacdo direta. Outra questdo importante a observar é a distribui¢do dos pontos claros
nas outras imagens e na Figura 76, apds o tratamento térmico 0s pontos claros estdo precipitados
na fase o conforme visto em Najar (2020). Os pontos claros se fazem presente em todas as
imagens sendo mais evidente na liga AA 2021 do que na liga AA 2219, o que pode ser explicado
pela maior porcentagem em massa de cobre na liga AA 2021.

Com a técnica de difracdo dos raios-X € possivel verificar se a fase endurecedora
(Al>Cu) esté realmente presente nas ligas fabricadas via metalurgia do p6, para o ensaio de
microdureza € esperado um aumento da dureza em comparagdo com as ligas sinterizadas o que

demonstra a presenca da fase 0.
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Figura 76 - Micrografias da liga AA 2021 tratada termicamente (T6). a) sessdo superficial tempo de moagem 2h,
b) sessdo transversal tempo de moagem 2h, ¢) sessdo superficial tempo de moagem 4h, d) sesséo transversal
tempo de moagem 4h

SEV MAG: 200 kx  Cwsetwwdy) MTIRT

Fonte: Do autor, 2022.

A Figura 77, a Figura 78, a Figura 79 e a Figura 80 apresentam as anéalises de EDS dos
pontos selecionados nas duas ligas utilizadas para este trabalho. Os pontos colocados sobre 0s
precipitados de cor mais clara demonstram a presenca de cobre e aluminio em sua maioria,

aumentando a hipotese de que esses pontos sao a fase endurecedora (Al.Cu).



Figura 77 - EDS pontos liga AA2219 tratada termicamente (T6) MAE 2h — a) corte superficial, b) corte

transversal
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Figura 78 - EDS pontos liga AA2219 tratada termicamente (T6) MAE 4h — a) corte superficial, b) corte

transversal
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Figura 79 - EDS pontos liga AA2021 tratada termicamente (T6) MAE 2h — a) corte superficial, b) corte
transversal
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Figura 80 - EDS pontos liga AA2021 tratada termicamente (T6) MAE 4h — a) corte superficial, b) corte

transversal
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A anélise do EDS mapa das ligas AA 2219 e AA 2021 com tratamentos térmicos de
solubilizacéo e envelhecimento artificial para os tempos de MAE de 2h e 4h estdo na Figura 81
e na Figura 82. Foram encontrados apenas elementos utilizados para fabricacdo da liga,

demonstrando assim que o material ndo sofreu contaminacao.

Figura 81 - EDS mapa da liga AA2219 tratada termicamente (T6). a) superficie MAE 2h, b) transversal MAE
2h, c) superficie MAE 4h, d) transversal MAE 4h.
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Fonte: Do autor, 2022.

Figura 82 - EDS mapa da liga AA2021 tratada termicamente (T6). a) superficie MAE 2h, b) transversal MAE
2h, c) superficie MAE 4h, d) transversal MAE 4h
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5.2.3 Difragéo de Raios-X

Os resultados obtidos utilizando a técnica de difracdo de raios-X foram plotados nos
difratogramas onde foi feita a analise dos picos para identificar as fases presentes nos materiais
fabricados. A divisdo feita foi entre amostras sinterizadas e amostras com tratamento térmico
de solubilizacdo e envelhecimento artificial (T6) para as ligas AA 2219 e AA2021 fabricadas

via metalurgia do pé nos tempos de 120 e 240 minutos.

5.2.3.1 Amostras Sinterizadas

As imagens presentes na Figura 83 demonstram os difratogramas das ligas AA 2219 e
AA 2021 considerando os tempos de moagem de 120 e 240 minutos. Em todos as imagens a
fase 6 endurecedora (Al2Cu) esta presente, observa-se que para as ligas submetidas ao tempo
de moagem de 240 minutos os picos sdo maiores do que os observados para os tempos de 120
minutos. E importante notar também que a liga AA 2021 apresenta mais picos de Al.Cu, o que
pode ser explicado pela porcentagem em massa de cobre utilizada para fabricar essa liga; 6,8%
enquanto a AA 2219 foi 5,8%.

Com esses resultados, pode-se concluir que os pontos mais claros encontrados nas
analises de MO, MEYV e EDS sdo a fase endurecedora, portanto a liga foi fabricada da maneira
correta de acordo com a literatura. Segundo Barbosa (2014) a fase o e a fase 6 aparecem juntas
em baixas temperaturas, como nesse caso as amostras sO passaram pelo processo de
sinterizacdo, € correto as amostras apresentarem essas duas fases. Najar (2021) fala sobre a
presenca da fase endurecedora nos contornos da estrutura como foi visto nas imagens obtidas
pelo MEV.
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Figura 83 - Difratogramas das amostras sinterizadas
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Fonte: Do autor, 2022.

5.2.3.2 Amostras Solubilizadas e Envelhecidas Artificialmente (T6)

Para o tratamento térmico de solubilizacdo e envelhecimento artificial das amostras das
ligas de aluminio AA2219 e AA2021 tem-se os difratogramas presentes na Figura 84.
Observando todas as imagens é possivel perceber que apenas na amostra da liga AA2021, para
o tempo de MAE de 120 minutos, ndo houve formacado da fase 0 (Al.Cu). Pode-se atribuir esse
resultado a quantidade da fase Al>Cu ser inferior a resolucéo da técnica de DRX utilizada para
nesse equipamento (em torno de 5%) exigindo entdo um refinamento na anélise de difracdo de
raios-X, por exemplo uma diminuicdo do passo. Como a liga AA2021 com MAE de 240
minutos apresentou a fase endurecedora, o que foi dito anteriormente se fortalece e para
trabalhos posteriores seria interessante fazer esse refinamento na difragéo.

Outro fator importante observado € a presenca da fase endurecedora na liga AA2021 em

todos os tempos de moagem quando analisados 0s ponto pela técnica de espectroscopia de

energia dispersiva.



113

A liga AA2219 apresentou a fase endurecedora nos difratogramas mesmo com o tempo
de MAE de 120 minutos. Quando o tempo dobrou para 240 minutos, observa-se uma quantidade
maior de picos de Al.Cu demonstrando assim que quanto maior o tempo de moagem, maior

sera a formacao da fase 0.

Figura 84 - Difratogramas das amostras solubilizadas e envelhecidas artificialmente (T6)
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Fonte: Do autor, 2022.

Os difratrogramas mostram a presenca da fase o em todos os casos. Segundo Askeland
(2008) ao final do envelhecimento artificial o composto deve apresentar a fase a + a fase 6 na
forma de pequenos precipitados dispersos uniformemente sobre a fase a predominante. As
imagens obtidas por MO, MEV e EDS ilustram a microestrutura conforme descrito acima, o

que demonstra o sucesso do presente trabalho na fabricacdo das duas ligas.

5.2.4 Ensaio de Microdureza Vickers das amostras

Os resultados médios do ensaio de Microdureza Vickers, bem como os seus desvios

padréo, serdo apresentados no presente topico para as ligas AA 2219 e AA2021 fabricadas via
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metalurgia do p6 tendo como tempo de moagem de alta energia 120 e 240 minutos. As
amostram foram subdivididas em sinterizadas e tratadas termicamente (T6) conforme foi feito
no restante do trabalho.

Para cada amostra foram feitas dez identacdes com uma carga de 0,3 kgf (HVo,3) por um
tempo de 15 segundos. A Tabela 5 apresenta as médias dos resultados obtidos com a exclusao

do maior e menor valor em cada amostra estudada.

Tabela 5 - Resultados do Ensaio de Microdureza Vickers (HV) de cada amostra
22192h  22192h 22194h 22194h 20212h 20212h 20214h 2021 4h
S T S T S T S T

Média 73,69 111,10 102,70 115,88 55,16 93,20 140,13 142,86

Sinterizados

Desvio

padrio 9,20 21,29 4,40 6,41 12,04 7,02 15,21 13,50

22192 22192h 22194h 22194h 20212h 20212h 20214h  20214h
Tratamento S T S T S T S T

Térmico de Média 152,38 176,75 161,00 149,50 182,38 188,13 185,25 155,67
Solubilizagdo e
Envelhecimento

Artificial F')D:j‘r’;% 22,46 2559 823 16,77 2591 20,66 1684  22.88
Aumento
(S'?rf{:fgg‘éi‘)'sl 207%  159%  157%  129%  331%  202%  132%  109%
tratados)

Fonte: Do autor, 2022.

Analisando a Tabela 5 é possivel identificar que para as ligas sinterizadas as sessdes
superficiais apresentaram valores de microdureza menores do que aqueles encontrados nas
sessdes transversais das ligas. J& na analise das ligas tratadas termicamente, observa-se que para
o tempo de moagem de 120 minutos, essa relacdo permanece, mas para o tempo de moagem de
240 minutos a microdureza da sessdo superficial € maior do que aquela encontrada para a sessao
transversal.

Os valores obtidos apresentaram altos valores de desvio padrdo em algumas amostras,
como por exemplo, a amostra da liga AA2219 MAE 2h com tratamento térmico T6. Esse valor
foi 25,59 o que levou a uma andlise estatistica acerca dos dados obtidos no ensaio de
microdureza. Para verificar a distribuicdo dos dados foram feitos graficos de distribuicéo

normal e box plots, com essas analises foi possivel validar os niUmeros obtidos mesmo com um
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alto desvio padrdo. As imagens da Figura 85 e da Figura 86 demonstram que para todas as
amostras o0s pontos se mantiveram dentro de uma distribuigdo normal.

Segundo Saraiva (2022), a distribuicdo normal possui formato de sino e tem grande
importancia na area estatistica para a validacdo de dados. Para entender mais a respeito das
distribuicGes normais das amostras, é necessario entender que os resultados de microdureza séo
aleatorios. Ou seja, sdo imprevisiveis, mas quando repetidos inimeras vezes podem apresentar
um padrdo de comportamento. Quando é possivel verificar um padrdo nos dados obtidos, a

distribuicéo é dita normal como temos na Figura 85 e na Figura 86.

Figura 85 - Relacdo entre a funcéo densidade de probabilidade e os valores de microdureza Vickers nas amostras
sinterizadas
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Figura 86 - Relacdo entre a funcéo densidade de probabilidade e os valores de microdureza Vickers nas amostras
tratadas termicamente
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Outra analise estatistica importante realizada nesse trabalho é o boxplot ou box plot. E

também conhecido como diagrama de caixa e tem como funcéo verificar valores discrepantes
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dentro da distribuicdo (outliers) e a prépria distribuicdo dos dados em si. Tem carater
complementar de validagdo dos dados obtidos. A primeira haste de baixo para cima representa
0 menor valor obtido, seguida pela caixa com o primeiro, segundo e terceiro quartil (25, 50 e
75% dos valores) finalizando com o valor maximo na ultima haste (OLIVEIRA, 2019).

Na Figura 87 e na Figura 88 observam-se os boxplots obtidos utilizando os resultados
de microdureza de cada amostra. Apenas na Figura 88 ha outliers, apenas um ponto minimo
discrepante para a liga AA2219 2h sessdo superficial e um ponto maximo discrepante para a
liga AA2021 4h sessdo superficial. Esses pontos foram retirados para fazer a media, uma vez
que a metodologia utilizada para o calculo da média aritmética excluiu todos os maiores e
menores valores obtidos em cada amostra. Os dados estdo bem distribuidos nos boxplots o que

novamente valida as medicGes de microdureza realizadas e os dados obtidos no presente
trabalho.

Figura 87 - Analise em box plot dos resultados obtidos de microdureza para as amostras sinterizadas
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Fonte: Do autor, 2022.
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Figura 88 - Analise em box plot dos resultados obtidos de microdureza as amostras com tratamentos

Tratamentos Térmicos de Solubilizagao e Envelhecimento Artificial
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Fonte: Do autor, 2022.
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A grande variacdo nos resultados de microdureza encontrados deveu-se a alta
densificacdo do material o que acaba dificultando a medida pelo software.

O aumento percentual presente na Tabela 5 demonstra que houve ganho em todas as
amostras que sofreram tratamento térmico de solubilizac&o e envelhecimento (T6). Nota-se que
a amostra que mais endureceu foi a da liga AA2021 MAE 2h. Na Figura 89, através da analise
do grafico de barras fica ainda mais simples entender o que ocorre com as medias obtidas e as
relagOes entre as amostras sinterizadas e tratadas termicamente.

Segundo Durmus et al (2006), para ligas de aluminio da série 2000, foram obtidos
resultados de aumento de dureza em materiais com tratamento térmico de solubilizacdo e
envelhecimento artificial quando comparados a materiais somente sinterizados. Sendo assim, o
presente trabalho apresenta conformidade com o que foi exposto. Tobias et al (2012) obteve no
ensaio de microdureza Vickers para a liga AA2024 uma dureza méaxima de 158,34 HV, valor
proximo aos resultados médios obtidos nas amostras com tratamentos térmicos.

A liga AA2014 é largamente utilizada nas industrias aerondutica, aeroespacial e
automotiva devido as suas propriedades mecanicas favoraveis como, por exemplo, baixo peso
especifico e elevada dureza apos tratamento térmico. As duas ligas fabricadas no presente
trabalho possuem valores médios de dureza proximos ou superiores aqueles observados na
literatura para a liga AA2014, sendo entdo possivel utilizar as ligas AA2219 e AA2021 tratadas

termicamente em aplicacdes dos setores aeronautico, aeroespacial e automotivo.
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Figura 89 - Diferenca entre as médias das microdurezas obtidas
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CONCLUSOES

Obteve-se com sucesso as ligas AA 2219 e AA 2021 atraves de técnicas de metalurgia

do pd, compactacdo uniaxial de simples acdo a frio e sinterizacao a vacuo.

A andlise dos po6s de partida utilizados demonstrou a ndo contamina¢do dos mesmos e

a microestrutura de cada um.

Com o aumento do tempo de moagem em ambas as ligas (60, 120 e 240 minutos) houve
uma diminuicdo do tamanho de particula observado pela técnica de MEV com formacéao
de particulas achatadas de formato predominantemente irregular apresentando pontos

mais claros ao longo das microestruturas.

Com a técnica de EDS observou-se que 0s pds ndo sofreram contaminagdo por outros

elementos quimicos diferentes da sua composicao.

As duas ligas, AA2219 e AA2021, nos 3 tempos de moagem apresentaram picos de
difracdo de raios-X correspondentes a fase 0 (Al2Cu), apresentaram também picos de
Aluminio (Al) e Cobre (Cu).

Utilizando a técnica de MO para as amostras sinterizadas foi possivel observar
microestruturas heterogéneas e irregulares com contorno de grao de dificil visualizacdo,
observou-se também a presenca de pontos mais claros. Quanto maior o tempo de

moagem, maior o refinamento das amostras.

Para as amostras com tratamentos térmicos, a analise utilizando MO demonstrou
microestruturas também heterogéneas e com dificuldade de visualizacéo de contorno de
gréos. As amostras apresentaram maior refino de microestruturas quando comparadas

as sinterizadas. Os pontos mais claros se fazem presente em todas as amostras.

As analises das amostras sinterizadas no MEV detalharam o que foi visto no MO e ainda
foi possivel observar os pontos mais claros dispersos na fase a das microestruturas. O

refino da microestrutura foi notério quando comparados os tempos de MAE 2h e 4h.

As andlises das amostras com tratamentos termicos no MEV detalharam o que foi visto
no MO e ainda foi possivel observar os pontos mais claros distribuidos de forma
precipitada sobre as microestruturas. O refino da microestrutura foi notério quando
comparados os tempos de MAE 2h e 4h, observou-se também um refino quando
comparadas as amostras sinterizadas devido a uma melhor distribuicdo dos precipitados

apos o tratamento de envelhecimento artificial.
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As andlises de EDS mapa das amostras sinterizadas e tratadas termicamente
demonstraram que o material ndo sofreu contaminacao por elementos quimicos diversos

aqueles utilizados para fabricagdo das ligas.

As anélises de EDS ponto demonstraram que 0s pontos claros apresentam composicao
majoritaria de cobre e aluminio fortalecendo assim a hipotese de presenca da fase

endurecedora (Al.Cu).

Os resultados dos difratogramas das amostras sinterizadas demonstraram a presenca de
picos caracteristicos da fase a € picos caracteristicos da fase 0. A presenca de picos da
fase 0 se acentuou para as ligas analisadas no tempo de MAE de 4h, demonstrando assim
que para as amostras sinterizadas quanto maior o tempo de moagem maior a formagao

da fase endurecedora.

Os resultados obtidos na difracdo de raios-X das amostras com tratamentos térmicos de
solubilizacdo e envelhecimento artificial demonstraram que a liga AA2219 apresentou
em todos os difratogramas a fase 6. Nota-se que para 0 MAE de 2h apresentou apenas
um pequeno pico e para 0 MAE de 4h apresentou alguns picos da fase endurecedora
(Al,Cu). Na amostra da liga AA2021, para o tempo de MAE de 120 minutos, ndo houve
formacao da fase 0 (Al.Cu). Pode-se atribuir esse resultado a quantidade da fase Al>Cu
ser inferior a resolucdo da técnica de DRX utilizada para esse equipamento (em torno
de 5%) exigindo entdo um refinamento na analise de difracdo de raios-X, por exemplo
uma diminuicdo do passo. Como foi visto no MO, MEV e EDS os pontos mais claros
estdo presentes e apresentam em sua maioria cobre e aluminio, provavelmente com o
refino na difracdo de raios-X seja possivel encontrar a fase 6. Considerando o0 MAE de

4h da liga AA2021, houve a formacao da fase endurecedora.

Os ensaios de microdureza Vickers (HV) demonstraram que as amostras com
tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento apresentam aumento
substancial de dureza quando comparadas as amostras sinterizadas isso se da devido a

producao de precipitados 6 uniformemente dispersos sobre a fase a.
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RECOMENDACOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Fabricacdo das ligas AA2219 e AA2021 através da técnica de Moagem de Alta Energia

(MAE) seguida de extrusdo a quente

Avaliar as microestruturas e microdurezas antes e apds os tratamentos térmicos de
solubilizacdo e envelhecimento dessas ligas AA 2219 e AA2021 processadas por

extrusdo a quente
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