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Resumo

Fogagnolo, Jodo Batista, Estudo do Processo de Fabricacdo de Materiais Compdsitos de Matriz
de Aluminio por Metalurgia do Po, via Moagem de Alta Energia e Extrusdo, Campinas,
Faculdade de Engenharia Mecéanica, Universidade Estadual de Campinas, 2000, 220 p.
Tese (Doutorado)

O processo de moagem de alta energia submete as particulas do pd a sucessivos processos
de deformacdo, soldagem e fratura, utilizando-se para tal um moinho de bolas de alta energia.
Este trabalho estuda o processo de fabricacdo de materiais compdsitos de matriz de aluminio
AA6061 reforcados com SgNy4, AIN e ZrB,, através da moagem de alta energia, compactacio e
extrusdo. Os resultados obtidos permitem relacionar as distintas etapas do processo de moagem
de alta energia com as caracteristicas dos pds produzidos: sua morfologia, densidade aparente,
compactabilidade e extrudabilidade. Inicialmente, devido a esfericidade das particulas da liga
metdlica, a densidade aparente e a extrudabilidade sdo altas e a compactabilidade é baixa. Apds
inicio do processo de moagem, quando predomina a deformacdo, particulas esféricas se
transformam em particulas laminares, diminuindo a densidade aparente e a extrudabilidade e
aumentando a compactabilidade. Apdés um tempo mais longo de processo, quando passa a
predominar a fratura, as particulas passam a apresentar morfologia equiaxial, aumentando a
densidade aparente e extrudabilidade e diminuindo a compactabilidade. Observa-se que a
presenca de particulas de reforco acelera o processo, do ponto de vista morfoldgico e
microestrutural, aumentando a deformacgdo produzida na matriz metdlica durante a moagem,
favorecendo tanto a soldagem quanto a fratura das particulas; entre os tipos de reforcos
analisados, o SsN4 € o que mais acelera o processo. O processo de moagem de alta energia
confere, apds extrusdo, aumentos em torno a 100 % no limite de resisténcia a tracdo e na dureza
da liga metélica sem refor¢co e dos compositos, devido a microestrutura extremamente refinada
produzida, com uma fina e homogénea dispersdo de 6xido e carboneto de aluminio, a diminuicao
do tamanho e ao arredondamento das particulas de reforco.

Palavras Chave

Compdsitos de Matriz Metdlica, Moagem de Alta Energia, Metalurgia do P6, Extrusdo,

Aluminio, Nitreto de Silicio, Nitreto de Aluminio, Diboreto de Zirconio.



Abstract

Fogagnolo, Jodo Batista, Investigation on the Metal Matrix Composites Process Fabrication
through Powder Metallurgy, Mechanical Alloying and Extrusion, Campinas, Faculdade de
Engenharia Mecanica, Universidade Estadual de Campinas, 2000, 220 p. Tese (Doutorado)

Mechanical alloying consists of undergoing the powder to deformation, welding and
fracture process using a high-energy ball milling. This work investigates the use of this technique
to produce aluminium AA6061 matrix composite reinforced with SsN4, AIN e ZrB,. The results
correlate the stages of mechanical alloying with the powder characteristics: its morphology,
apparent density, compatibility and extrudability. First, due to the spherical morphology of as
received aluminium powder, the apparent density and the extrudability are high and the
compatibility is low. After short times of milling, the powder morphology changes to a flattened
one, due to the predominance of deformation, decreasing the apparent density and extrudability
and an increasing of the compatibility. After longer milling times, the powder morphology
changes to an equiaxial one, due to the predominance of fracture, increasing the apparent density
and extrudability and decreasing the compatibility. The presence of brittle particles of
reinforcements accelerate the process, from the morphological and microestrutural point of view,
increasing the matrix deformation, enhancing the welding and the fracture of particles; for the
analysed reinforcements, the silicon nitride provide the most expressive acceleration. The
mechanical alloying provides of about 100 % in the ultimate tensile strength and hardness, due to
the refined microstructure produced, with a homogeneous distribution of aluminium oxides and
carbides, the decreasing of particle size and rounding particle shape of the reinforcements.

Key words

Metallic Matrix Composites, Mechanical Alloying, Powder Metallurgy, Extrusion, Aluminium,

Silicon Nitride, Aluminium Nitride, Zirconium Diboride.
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Capitulo I

Introduciao e Objetivos

Vivemos em uma sociedade que demanda um continuo desenvolvimento cientifico e
tecnolégico. Um dos pilares deste desenvolvimento é constituido pelos materiais, isto €, pela
possibilidade de se dispor de materiais com as caracteristicas necessarias para cumprir 0S novos
requisitos que a cada dia se impdem. Neste contexto, a busca de novos materiais e a melhoria dos

materiais atualmente disponiveis constituem uma drea de grande interesse estratégico.

Assim, os materiais compdsitos surgem como um dos grandes exemplos de novos materiais

e o estudo de sua fabricacdo constitui a chave para a otimizac¢ao desses materiais.

Os objetivos gerais deste trabalho sdo a produgdo, por metalurgia do pé, via moagem de
alta energia ¢ extrusao, de materiais compositos de matriz de aluminio reforcados com

particulas ceramicas e sua otimizacdo através do estudo de seu processo de fabricacao.

Como este trabalho se baseia no desenvolvimento de novos materiais para aplicagcdes
tecnoldgicas e se detém nos aspectos relativos ao processo de fabricagdo escolhido para sua
producgdo, se propdem objetivos especificos tanto para a utilizagdo de novos materiais como

matéria prima como para cada etapa do processo de fabricacao.

A maioria dos trabalhos em compdésitos de matriz de aluminio refor¢ados com particulas

utilizam ou carboneto de silicio ou 6xido de aluminio como reforcos. Este trabalho busca novas



alternativas, analisando a viabilidade de outros trés materiais ceramicos como refor¢o para
materiais compositos de matriz de aluminio: nitreto de silicio, nitreto de aluminio ¢ diboreto

de zirconio .

O nitreto de silicio e o nitreto de aluminio apenas recentemente comegaram a ser utilizados
como reforcos em compodsitos de matriz de aluminio, enquanto que o diboreto de zircdnio é um

material inédito até o momento dentro da literatura desta classe de compositos.

Com relacdo a etapa de mistura da matriz com o reforco, este trabalho tem como objetivo
analisar o efeito da utilizacdo de moinho de alta energia, ou seja, o emprego da técnica
conhecida como moagem de alta energia sobre as caracteristicas dos pds obtidos, tanto da liga
AA6061 sem reforco como dos pds compdsitos estudados. Assim, se poderd comparar
compdsitos obtidos a partir de pds misturados em moinho convencional, de baixa energia, com
compositos obtidos a partir de pds misturados em moinho de alta energia, isto é, pds compdsitos

obtidos por moagem de alta energia.

Também € objetivo deste trabalho, dentro da etapa de producdo de pds, a andlise de uma
varidvel do processo de moagem de alta energia - o tempo de moagem — e varidveis do sistema
composito sobre o processo de moagem de alta energia — como a influéncia da presenca, do

tipo e da quantidade de reforco.

Com relagdo a etapa de consolidagdo, € objetivo analisar a compactabilidade e a
extrudabilidade dos diferentes pos, ou seja, os pds da liga AA6061 como fabricada e submetida
a moagem de alta energia, das misturas de pos obtidas em moinho de baixa energia e os pods

compdsitos obtidos por moagem de alta energia.

Para completar o trabalho, sdo determinados a dureza e o limite de resisténcia a tracao

dos materiais obtidos.

As distintas etapas do processo de fabricacdo e as propriedades mecanicas dos materiais
obtidos sdo tratadas em capitulos distintos, cada qual com sua introducdo, procedimento,

resultados, discussdes e conclusdes. Assim, o trabalho é composto dos seguintes Capitulos:
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e (Capitulo I - introduz o assunto e apresenta os objetivos gerais do trabalho;

e Capitulo II — introduz materiais compdsitos e metalurgia do po6;

e Capitulo III — aborda a producdo de p6s compdsitos através de moagem de alta energia;

e (Capitulo IV — aborda o processo de consolida¢do dos pds por compactacdo uniaxial a

frio e extrusao;

e (Capitulo V — apresenta as propriedades mecanicas dos produtos extrudados;

e (Capitulo VI — apresenta as conclusdes gerais do trabalho e apresenta sugestdes para

trabalhos futuros.

A Figura I.1 ilustra um esquema geral do trabalho experimental desenvolvido e a forma de

estruturacdo do trabalho redigido.

Através da andlise das caracteristicas das matérias primas, das varidveis do processo e as
correlagdes com as propriedades finais dos materiais obtidos, se busca aumentar o conhecimento
sobre os materiais estudados e as técnicas de fabricagao empregadas, contribuindo, assim, para a

tecnologia de materiais compodsitos de matriz metalica.
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Capitulo 11

Fundamentos de Materiais Compositos e Metalurgia do P6

1. Introducao Geral

O desenvolvimento da humanidade, sobretudo no aspecto tecnoldgico, sempre esteve
ligado ao desenvolvimento de novos materiais. Desde os tempos mais remotos, a busca de novos
materiais marca a histéria da humanidade. A descoberta do cobre e do método para endurecé-lo
através da introdugdo de estanho, obtendo-se o bronze, definiu uma das eras da pré-histdria, a
idade do bronze. Alids, todas as etapas da pré-histdria do homem sao classificadas em funcao dos
materiais que entdo se utilizavam: idade da pedra lascada, idade da pedra polida, idade do bronze

e idade do ferro.

Ja no inicio da idade moderna, o fildsofo Francis Bacon analisa o panorama tecnoldgico de
sua época e escreve (CARDWELL, D., 1996):

“Devemos observar uma vez mais a forga, efeito e conseqiiéncias dos inventos. Em nenhum
se observam com tanta claridade como nestes trés, desconhecidos dos antigos: a imprensa, as
armas de fogo e a biissola. De fato, estes trés inventos mudaram o aspecto e a condigcdo do
mundo inteiro; primeiro, na literatura; logo, na guerra, e, finalmente, na navegacdo. Destes se
derivaram inumerdveis mudancas, de modo que nenhum império, seita ou estrela parece haver
exercido maior poder e influéncia sobre os assuntos humanos que estes trés descobrimentos

mecadnicos”.



Nestas trés inovacdes a busca de novos materiais € o conhecimento sobre suas propriedades
foram decisivos. Foi necessdrio, a sua época, um grande conhecimento de fundi¢do de metais e
suas ligas para que Guttemberg pudesse fabricar os tipos de imprensa e realizar seu invento.
Quando o homem teve a idéia de utilizar a p6lvora para lancar projéteis, foi necessdrio um grande
desenvolvimento dos metais para que pudessem resistir as mais severas solicitacdes que a nova
tarefa exigia. E, por fim, a utilizacdo da biissola nada mais € que a aplicacdo de uma propriedade

dos materiais, no caso, 0 magnetismo.

Atualmente, a constante necessidade de se dispor de materiais com melhores propriedades
propicia um grande niimero de pesquisas objetivando otimizar os materiais tradicionais e obter e
caracterizar novos materiais. Principalmente nas ultimas décadas, os materiais compositos se

constituiram em tema de grande interesse na drea de novos materiais.

Um material compésito pode ser definido como uma combina¢do de materiais com
propriedades dissimilares, com o objetivo de se obter propriedades particulares e superiores as
dos componentes isolados. Um material compoésito apresenta, no minimo, dois componentes:

matriz (fase continua) e reforco (fase reforcante).

2. Classificacio de Materiais Compdsitos

Os materiais compoésitos podem ser classificados pela sua origem. Assim, sdo materiais
compositos naturais aqueles fabricados pela natureza ou, quando fabricados pelo homem, aqueles
em que a fase reforcante € parte integral do material, como por exemplo, os chamados
compositos in-situ. J4 os materiais compodsitos produzidos pela adi¢do artificial dos constituintes

sdo classificados como materiais compositos sintéticos.

Em engenharia, a primeira classificacdo que se faz é quanto a matriz. Assim, as trés
principias categorias s3o os materiais compdsitos de matriz ceramica, materiais compositos de

matriz polimérica e materiais compdsitos de matriz metdlica.



2.1. Materiais compdésitos de matriz ceramica

Os materiais ceramicos apresentam alto ponto de fusdo, alta dureza, alto mddulo de
elasticidade, alta resisténcia a corrosdo e baixa densidade. Estas qualidades fazem esta classe de
materiais interessante para fins estruturais; porém, sua inerente fragilidade e, consequentemente,
sua baixa tenacidade e baixa confiabilidade em servico constituem um sério obsticulo
tecnoldgico. Neste sentido, um dos principais objetivos de se reforcar um material ceramico, ou
seja, fabricar um material compdsito de matriz ceramica, € aumentar sua tenacidade e
confiabilidade. No entanto, a maior barreira a utilizacdo mais ampla desta classe de materiais

compositos € seu alto custo de fabricacgdo.

2.2. Materiais compdsitos de matriz polimérica

Os materiais poliméricos apresentam ponto de fusdo, dureza e modulo eldstico inferiores
em comparagdo aos materiais ceramicos e metdlicos, o que dificulta seu emprego como materiais
estruturais. Porém, estas mesmas caracteristicas tornam os polimeros uma classe de material
potencial para melhoria mediante a introducdo de refor¢o. Sua baixa densidade e baixo ponto de
fusdo simplificam os processos de fabricacdo, baixam os custos de producio e tornam extensiva
sua aplicagdo. As principais desvantagens desta classe de compdsitos sdo a alta sensibilidade
frente a radiacdo e umidade e a baixa estabilidade dimensional devido ao alto coeficiente de

expansao térmica.

2.3. Materiais compoésitos de matriz metalica

Em comparacdo com os materiais ceramicos, os materiais metdlicos apresentam maior
densidade e inferiores mddulo de elasticidade, ponto de fusdo e resisténcia a abrasdo, enquanto
que sua tenacidade € consideravelmente superior. J4 em comparagdo com 0S materiais
poliméricos, os metais apresentam resisténcia mecanica e ponto de fusdo notavelmente superior.
Estas caracteristicas fazem que os metais apresentem grande importancia para aplicagdes
estruturais e também sejam susceptiveis para a otimizacdo de suas propriedades mediante adicdo

de refor¢os ceramicos.



Desta forma, os materiais compositos de matriz metdlica (MMC — Metal Matrix
Composites) reforcados com materiais ceramicos sao capazes de prover uma temperatura limite
de operacdo mais alta, maiores resisténcia mecanica e tenacidade, maior resisténcia a fluéncia,
maior resisténcia ao desgaste, maior estabilidade térmica, comparados aos mesmos metais

utilizados como matriz sem refor¢o (FOLTZ, J. V., 1998).

O termo MMC abrange uma ampla variedade de materiais e estruturas, tendo em comum
uma fase continua ou matriz metdlica. Como reforco, destaca-se a utilizacdo de materiais
cerdmicos (SMAGORINSKI, M. E. e co-autores, 1998; GINGU, O., ROSSO, M., UBERTALLI,
G., 1998; BIALO, D., DUSZCZYK, J., 1998; ROSSI, J. L., 1998; MOURISCO, A., AMBROSIO
FILHO, F., GONCALVES, M., 1998), embora possam ser utilizados metais refratdrios. Mais
recentemente, os intermetdlicos foram objetos de varios estudos neste campo (COSTA, C. E.,
1996, COSTA, C. E. e co-autores, 1996, 1998; DIAZ, C. e co-autores, 1996; LIEBLICH, M.,
TORRES-BARREIRO, B., 1998; SALVADOR, M. D.e co-autores, 1998). Na maioria dos casos,

se buscam empregar refor¢os mais duros, resistentes e rigidos que a matriz.
3. Estruturas dos Materiais Compdsitos de Matriz Metalica
Quanto as estruturas dos MMC, a classificacdo mais utilizada se refere a morfologia do

material empregado como refor¢o. Assim, uma matriz metdlica pode ser reforcada com fibras,

whiskers ou particulas, como ilustra a Figura II.1.

Figura II.1: Esquemas dos tipos de MMC classificados de acordo com a morfologia do reforgo:

Fibras longas (a), whiskers (b) e particulas (c) (CLYNE, T. W., WITHERS, P. J., 1993).



3.1. Materiais compositos reforcados com fibras

Os materiais compésitos reforcados com fibras constituem a classe de compdsitos de matriz
metdlica que apresenta os mais elevados aumentos na resisténcia mecanica, porém, levam a
formacdo de uma estrutura altamente anisotropica, pois somente na direcdo de alinhamento das
fibras se obtém os aumentos na resisténcia, enquanto que na direcdo perpendicular as fibras, a
resisténcia mecanica pode at¢é mesmo diminuir (DEVE, H. E., McCULLOUGH, C., 1995). O
comprimento das fibras variam consideravelmente, sendo que fibras longas sdo classificadas
como reforco tipo continuo, enquanto que fibras curtas sdo classificadas como reforco tipo

descontinuo.

3.2. Materiais compositos reforcados com whiskers

Reforcos whiskers sao fibras monocristalinas com didmetros na ordem de 0,1 a 1 pme
comprimento na ordem de varios micrometros. A semelhanca das fibras, produzem considerdvel
aumento na resisténcia mecanica do material, mas de forma anisotrépica. Os whiskers sdo
materiais de elevado custo de fabricacdo e tém seu emprego um tanto dificultado por ser um

material altamente prejudicial a satde.

3.3. Materiais compésitos reforcados com particulas

Reforcos em forma de particulas se caracterizam por suas dimensdes aproximadamente
iguais em todas as direcdes, podendo ser esféricas, cibicas ou de qualquer outra morfologia
regular ou irregular. Mesmo sem produzir os mesmos niveis de aumento na resisténcia mecanica
de um material compésito, os reforcos em forma de particulas permitem a produg¢do de material
com maior isotropia. Devido ao fato deste tipo de material j4 estar consolidado como matéria
prima para a industria cerdmica e de abrasivos, propicia um menor custo de fabricagdo ao MMC.
Estas caracteristicas fazem com que esta classe de refor¢o apresente a melhor relagdo custo /
propriedades em um material compdsito de matriz metdlica (HUNT, W. H., RODJOM, T., 1992),
o que tem propiciado um elevado nimero de pesquisas com estes materiais e, consequentemente,

um alto indice de emprego industrial.



4. Processos de Fabricacdo de Compésitos de Matriz Metalica

Nas ultimas décadas, tém sido desenvolvidos novos processos de fabricacdo de MMC,
visando obter produtos com propriedades ainda melhores ou aliar as propriedades superiores dos
MMC a menores custos de fabricagdo. O processo de fabricagdo dos MMC possui elevada
importancia, pois, para um mesmo sistema matriz /reforgco, serd o processo de fabricacdo que
determinard a relacdo propriedades / custo (HARRIGAN Jr, W. C., 1998). Os MMC podem ser
fabricados por processos in-situ, por processos com a matriz no estado liquido ou semi-sélido ou

por processos no estado sdélido.

4.1. Processos de fabricacao in-situ

O processo de fabrica¢do in-situ mais conhecido envolve a precipitagdo de uma segunda
fase durante a solidificagdo de uma liga metdlica ou durante um tratamento térmico em uma liga
metdlica supersaturada. O controle destes processos possibilita o controle da morfologia e da
distribuicdo da fase reforcante. URTIGA, S. L. (1994) apresenta o sistema AFNbAL como
compdsito in-situ com melhores propriedades mecanicas e ao desgaste em comparacao a matriz

de aluminio.

4.2. Processos de fabricacao com a matriz no estado liquido

Os processos de fabricacio de MMC via estado liquido pressupdem, basicamente, a
infiltracdo, sob pressdao, do metal liquido em uma preforma de fibras ceramicas, ou a adicao de
fibras cermicas curtas, whiskers ou particulas em metal liquido sob agitacdo. O material
conhecido comercialmente por Duralcan® é um compdsito com matriz de aluminio AA356 ou
AA357 reforcado com 20 % de particulas de carboneto de silicio, fabricado por adi¢do do reforco
realizada em véicuo e com a matriz metdlica no estado liquido (CARON, S., MASOUNAVE, J.,,
1990). Apesar de ser bastante utilizada e de baixo custo, este tipo de tecnologia apresenta alguns
problemas como a dificuldade de incorpora¢do do reforco, devido a baixa nolhabilidade do
refor¢o pelo metal liquido, e segregacdes que ocorrem durante a solidificacdo da matriz, devido a

rejei¢do das particulas de reforco pela frente de solidificag@o.
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4.3. Processos de fabricacao com a matriz no estado semi-solido

Uma alternativa para evitar os problemas de segregacdo do reforco € a utilizagdo da matriz
no estado semt sélido reofundido (FLEMINGS, M. C. e co-autores, 1976), o que previne os
fendmenos de decantacdo ou flotacdo das particulas de reforco e propicia uma melhor
distribuicdo destas na matriz metdlica (FOGAGNOLO, J. B., 1996). Além disso, a menor
temperatura em semi-sélidos comparada aos fundidos previne reagdes quimicas na interface entre
a matriz e o refor¢o, que resultam, na maioria dos casos, em produtos indesejiveis. Este processo
foi denominado de compofundi¢do, combinando conceitos de reofundicdo com fabricacdo de

compdsitos.

4.4. Processos de fabricacido com a matriz no estado sélido

Os processos de fabricagdo de MMC no estado sélido pressupdem a unido da matriz com o
reforco ambos no estado sélido, seguido de um tratamento termomecanico para a obtencao,
através de difusdo, da necessdria intera¢do entre os componentes. CHAWLA, K. K. (1987) cita,
como exemplos de técnicas no estado sélido, a co-extrusdo de filame ntos em matriz ductil e a
juncdo de folhas de aluminio com fibras de boro, apropriadamente espagadas e arranjadas,
seguida da aplicacdo de pressdo e temperatura em vacuo para promog¢do da ligacdo entre os

materiais, em um processo conhecido como ligag¢do pordifusao.

Outra técnica utilizada para fabricagdo de materiais compdsitos no estado sélido é a
metalurgia do p6é. Devido as caracteristicas que apresenta, do nimero de pesquisas que se
desenvolvem nesta drea e do nimero de aplicagdes industriais que jd possui, a metalurgia do p6 é

de grande importancia dentro das técnicas de fabricagdo de MMC no estado sélido.

5. Metalurgia do P6

A metalurgia do pé como técnica de processamentos de metais € mais antiga que a propria
fundicdo, pois era j4 utilizada quando ainda nao existia conhecimento e meios para se alcancar a
fusdo dos metais ou para se reduzir minerais. Um exemplo da utilizacdo da metalurgia do p6 em

tempos passados € a Coluna de Ferro de Delhi, construida no século II a.C.
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No entanto, o que se conhece como a moderna metalurgia do p6 tem seu inicio no século
XIX. Produtos de metais de alto ponto de fusdo, como a platina (1773 °C) e o iridio (2454 °C), na
época impossiveis de serem obtidos por fundicdo, foram produzidos a partir de pds, por sua vez
produzidos por processo quimico. O po era entdo comprimido a altas pressdes e aquecido,
conseguindo-se a peca metdlica (ZAPATA, W. C., 1986). No inicio do século XX ja se produzia
industrialmente produtos de tungsténio e molibdénio por sinterizacdo de pds, também devido a
dificuldade de obté-los por fusdo, dados os elevados pontos de fusdo destes elementos (3370 °C e

2625 °C, respectivamente).

Também a industria de materiais elétricos impulsionou a metalurgia do p6 neste século
(ARUNACHALAM, V. S., SUNDARESAN, R, 1991). Através desta técnica, filamentos de
ligas ou metais de alto ponto de fusdo, como tungsténio, puderam ser fabricados para atender a

necessidade da nova forma de produzir luz, a luz elétrica.

Atualmente a metalurgia do pé ¢é altamente empregada na industria, em diferentes produtos.
A propria matéria prima em forma de pd encontra vdrias aplicagdes, como pigmentos para
fabricagdo de tintas, aditivos para conservacdao de alimentos, cargas e revestimentos para
eletrodos de soldagem, etc. Componentes metilicos com porosidade interconectada, facilmente
obtidos pelo processo de metalurgia do p6, podem ser utilizados como filtros ou como
componentes com reservatérios de lubrificantes para autolubrificacdo. Componentes magnéticos
baseados em ferrita também s@o fabricados via metalurgia do p6 (ARUNACHALAM, V. S,,
SUNDARESAN, R., 1991).

A metalurgia do pé € um processo muito empregado na producdo industrial de
componentes de elevada precisdo com perda extremamente baixa de material, obtendo-se
produtos que se caracterizam pela homogeneidade quimica. A Figura II.2 ilustra um tipico
processo de fabricagdo mecanica utilizando a metalurgia do p6. Primeiramente, as matérias
primas em forma de pé sdo misturadas; em seguida se realiza a compactacdo para se obter um
corpo em verde, que € o primeiro passo para a densificagao do produto; seguida da sinterizagdo,
etapa em que se obtém a densidade final do produto. Dependendo do componente ou peca a ser
fabricada, etapas como calibragem, que tem como objetivo alcangar as tobrancias dimensionais

do produto através de uma nova prensagem do material ja sinterizado em um molde;
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impregnacdo, que tem como objetivo impregnar um material poroso com 6leo visando evitar a
corrosdo e também proporcionar a autolubrificagdo do componente; e tratamentos térmicos se

fazem necessarias.

Materias primas Mistura Compactagio
(p%s)
Calibragem @
Impregnacdo
Tratamentos
Térmicos
Sinterizac¢do

Produto

Figura I1.2: Esquema representativo de processo tipico de fabricagdo via metalurgia do po.

Uma variagdo desta seqiiéncia de processamento consiste em aliar as técnicas de metalurgia
do p6 com a técnica de conformacido mecanica por extrusio, ou seja, partir das matérias primas
em forma de pd, misturd-las, compactéa-las e, logo em seguida, extrudar o pé compactado. A
Figura I1.3 ilustra esta alternativa de processo. Boa parte dos trabalhos encontrados na literatura
envolvendo a fabricacdo de aluminio e suas ligas ou MMC com matriz de aluminio via
metalurgia do p6 utiliza estas técnicas combinadas, que apresentam vantagens como a
versatilidade de fabricar formas dificeis de se obter com outros métodos, a eliminacdo da etapa de
sinteriza¢do e o incremento nas propriedades devido a obtencdo de uma microestrutura refinada
com baixos ou nulos niveis de segregacdo. Até mesmo a presenca de particulas de impurezas,
como Oxidos ou intermetdlicos, que s@o normalmente indesejdveis em metais fundidos, podem

atuar como um tipo de refor¢o (endurecimento por dispersdo de s6lidos) em materiais obtidos
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com esta rota de processamento, devido a sua morfologia e distribui¢do dentro da matriz de

aluminio (MOURISCO, A., AMBROSIO FILHO, F., GONCALVES, M., 1998).

-

Preforma

(p6s compactados)
Material extrudado

Figura II.3: Esquema representativo de processamento combinando metalurgia do péd e

conformacdo por extrusao.

A metalurgia do p6 apresenta vdrios atrativos para a producdo de MMC. Esta técnica
permite um maior controle microestrutural em praticamente todas as composi¢des matriz /
reforco, sem apresentar os fendmenos de segregacao tipicos dos processos convencionais de
fundi¢do. Permite, por se tratar de um processo no estado sélido, menores temperaturas de
processamento, propiciando um melhor controle de interfaces entre os constituintes

(HARRIGAN Jr, W. C,, 1998; FOLTZ, J. V., 1998).

A selecdo adequada dos pds da matriz e do refor¢o e o processo de mistura destes pds sdo
etapas criticas dentro do processo, pois possuem influéncia marcante nas propriedades finais dos
produtos obtidos. BHANUPRASAD, V. V e co-autores (1991) reportam que diminuindo-se o
tamanho das particulas de refor¢o de 14,5 para 1,5 um, se consegue um aumento da ordem de 30
% no limite de resisténcia a tracdo para compositos com matriz de aluminio refor¢cado com 20 %
de carboneto de silicio. Porém, quanto menores as particulas de reforco e maior a relagdo entre os
tamanhos das particulas do p6 da matriz e do reforco, maior serd a tendéncia a aglomeracdo de
particulas de reforco (TAN, M. J. e co-autores, 1993; NI, X., MACLEAN, M. S., BAKER, T. N,
1994; KHOR, K. A., YUAN, Z. H,, BOYE, F., 1996). Assim, a etapa de mistura deve sempre
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visar uma homogénea distribuicio das matérias primas utilizadas, o que nem sempre é

plenamente alcangado com a utilizacdo de misturadores convencionais.

Neste contexto, a técnica que utiliza moagem em seco em moinho de alta energia ou,
simplesmente, moagem de alta energia surge como alternativa para se alcancar maior
homogeneidade na distribuicdo de refor¢o dentro da matriz metélica. Esta técnica foi inicialmente
desenvolvida para a producao de superligas a base de niquel endurecidas pela dispersdo de 6xidos
e atualmente possui varias aplica¢des, como sintese de ligas metdlicas, sintese de intermetdlicos,
obtencdo de materiais nanocristalinos, obten¢do de materiais amorfos, etc. Como € assunto deste

trabalho, a moagem de alta energia serd discutida com mais detalhes em capitulo especifico.

6. Compésitos de Matriz de Aluminio

Caracteristicas como baixa densidade, alta ductilidade e, portanto, alta conformabilidade,
elevada relacdo resisténcia / densidade e passividade com relagdo a corrosdo, fazem com que o
aluminio e suas ligas apresentem um sempre crescente desenvolvimento e elevada utilizacdo
industrial. Essas ligas sdo bastante utilizadas como matriz nos MMC, para produ¢cdo de MMC,

associando suas propriedades fisicas e mecanicas as propriedades de materiais ceramicos.

Os beneficios em redugdo de peso e aumento de desempenho quando se utiliza compdsitos
de matriz de aluminio como substitui¢do as ligas ferrosas, t€ém expandido seu uso em engenharia,
principalmente em aplicagcdes no setor de transporte, na industria automobilistica e aerondutica
(WARD-CLOSE, C. M., FROES, F. H., CHO, S. S., 1997; HULL, M., 1998). As principais
vantagens da utilizacdo dos compdsitos de matriz de aluminio na inddstria automobilistica podem
ser assim resumidas (KEVORKIJAN, V. M., 1999):

¢ Reducdo em peso, especialmente em partes de motores;

* Aumento na resisténcia ao desgaste ou caracteristicas auto lubrificantes;

e Aumento na resisténcia mecénica e tenacidade, permitindo maior durabilidade dos

componentes ou possibilidade de trabalho em condi¢cdes mais severas;

¢ Reducdo do coeficiente de expansdo térmica.
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Porém, como desvantagens, estes materiais geralmente apresentam maior custo de

fabricacdo e maior dificuldade para processos de reciclagem.

Sdo varios os trabalhos que abordam esta classe de MMC, entretanto, a maioria dos
trabalhos utilizam carboneto de silicio e 6xido de aluminio como material de refor¢o, devido as
suas caracteristicas de elevados médulo de elasticidade e dureza, e também por serem materiais ja

bastante utilizados pela industria cerdmica.

A seguir serd feito um resumo dos ultimos e mais relevantes trabalhos realizados na drea de

materiais compdsitos com matriz de aluminio processados por metalurgia do po.

LEWANDOWSKI, J. J. e LIU, C. (1988) apresentam compésitos de matriz de aluminio (Al
-7 % Zn -2 % Mg — 2 % Cu), reforcados com 20 %vol. SiC, com didmetro médio de 16 pum e 5
wm. Utilizam o processo de metalurgia do p6, com compactacio isostdtica a frio, desgaseificagao,
prensagem a quente e extrusdo. Os autores reportam que o compdsito reforcado com particulas de

5 um apresentam aglomeragdo de particulas de reforco.

SHAHANI, R. A. e CLYNE, T. W. (1991) apresentam compdsitos de matriz de aluminio
comercialmente puro, refor¢cados com 10 %vol de particulas de SiC e Al,O3, com didmetro médio
de 12 um, e também fibras curtas de Saffil®, com didmetro médio de 3 pm e comprimento médio
de 12 pm. Utilizam o processo de metalurgia do pé e extrusdo e observam que os compdsitos

obtidos apresentam distribuicdo uniforme de reforgo.

TAN, M. J. e co-autores (1993) reforcam aluminio (Al - 2,54 % Li - 1,49 % Cu - 0,91 %
Mg - 0,13 Zr) com particulas de SiC (0,8, 13 e 32 um) e StN4 (0,5 pm) e SiC em forma de
whisker (1,5 um de didmetro e fator de forma entre 20 a 200) e observam que as particulas
submicrométricas tendem a se aglomerar. Sugerem a realizagdo de tratamento em moinho de

bolas ou mistura em meio liquido como forma de evitar a aglomeragao.

JAIN, M. K. e co-autores (1993) apresentam o compdsito com matriz da liga AA2124

reforcado com SiC, produzido por processo que envolve compactacdo uniaxial a frio,
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desgaseificacdo, prensagem a quente em vacuo, extrusdo e laminagdo. Observam que a
microestrutura apds a prensagem a quente em vdcuo € bastante grosseira, com porosidade e
segregacdo do reforco nos contornos graos, € que os processos de extrusao e laminagdo refinam
bastante a microestrutura, distribuem melhor o refor¢o e eliminam defeitos como porosidade. A
melhor distribuicdo de reforco € atribuida a deformacdo do material durante a extrusdao e

laminacdo, que quebra os aglomerados de particulas de reforgo.

MABUCHI, M., IMAI, T. e HIGASHI, K. (1993) produzem compdésitos com matriz de
ligas de aluminio (AA2124, AA5052, AA6061 e AAT7064) reforcadas com nitreto de silicio em
forma de particulas e whiskers, via compactacdo a quente em vdcuo, seguida de extrusdo. Os

compdsitos obtidos sdo caracterizados em fungdo de suas propriedades de superplasticidade.

NI, X., MACLEAN, M. S. e BAKER, T. N. (1994) utilizam dois processos distintos de
fabricacdo:
® A partir do pé pré-ligado da liga de aluminio AA6061 refor¢cada com particulas de SiC,
com diametro médio de 45 um, seguida de desgaseificacdo e prensagem a quente;
e A partir da mistura de pds elementares na propor¢do adequada da liga AA6061 e de
particulas de SiC de trés tamanhos distintos (7, 23 e 45 pum), seguida de prensagem

isostética a frio, desgaseificacdo, sinterizacdo via fase liquida e laminagdo a quente.

Os autores atestam a viabilidade dos dois processos para a obtencdo de MMC e observam a
presenca de aglomerados de reforco para o menor tamanho de SiC, no caso da segunda rota de
fabricacao. Também observam que a laminacdo a quente possibilita uma melhor distribuicao de

refor¢o e que particulas maiores sao mais suscetiveis a trincas.

LEE, H. F., BOEY, F. e KHOR, K. A., (1994) apresentam compodsitos de matriz de liga
aluminio-litio reforcados com carboneto de silicio obtidos por metalurgia do p6 através da
seguinte rota de processo: mistura dos pds; prensagem isostdtica a frio; extrusdo a 500 °C.
Variou-se o tamanho das particulas de carboneto de silicio. Os autores observam que aumentando
a quantidade de reforco, aumenta a dureza e que com menores tamanhos de particulas, este
aumento € mais pronunciado. No entanto, as particulas menores utilizadas (2,5 pm) introduzem

problemas de aglomeracdo. Ao aumentar a quantidade de refor¢o, ndo se observou aumento na
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tensdo de escoamento e na deformacdo de escoamento, porém, se observou uma diminui¢do na
tensdo e na deformacdo de ruptura, o que foi atribuido a fratura do refor¢o durante o processo de

consolidacdo, o qual age como um ponto de inicio de trinca ou concentrador de tensoes.

KHOR, K. A., YUAN, Z. H. e BOYE, F. (1996) estudam o compdsito com matriz da liga
aluminio-litio (AA8090) reforcada com SiC com tamanho médio de particula de 0,8 pm.
Utilizam dois processos de misturas distintos:

e Em um misturador convencional;

¢ Em um moinho planetirio, como forma de fornecer suficiente quantidade de energia

para se realizar o processo de moagem de alta energia.

Analisando os pds obtidos apds os processos de mistura, os autores observaram
aglomeracao de refor¢os nos contornos das particulas da matriz, no caso da mistura de pds obtida
ap6s processo convencional, enquanto que, no caso em que se utilizou a moagem de alta energia
como processo de mistura, cada particula apresenta homogénea distribuicao de SiC. Assim, pode
afirmar que se obteve um pd compdsito, os quais foram compactados isostaticamente a frio e
consolidados por compactacdo a quente e extrusdo a quente. Os materiais obtidos apresentaram

elevadas propriedades mecanicas.

COSTA, C. E. e co-autores (1996) apresentam compdsitos com matriz da liga MA 2014,
liga com a mesma composi¢do da liga AA2014, porém obtida por moagem de alta energia,
reforcados com NiAl, com processo de fabricacdo que incluiu mistura convencional dos pds,
compactagdo uniaxial a frio e extrusdo a quente. Os materiais compositos obtidos apresentaram
propriedades mecanicas bastante elevadas, principalmente devido a elevada resisténcia mecanica

da matriz MA 2014.

RUIZ-NAVAS, E. e co-autores (1998) produzem materiais compdsitos com matriz da liga
MA 2014, obtida por moagem de alta energia, reforcados com carboneto de vanidio, via
compactagao uniaxial a frio seguida de extrusio a quente, e obtém compdsitos com

microestruturas altamente refinadas e elevadas propriedades mecanicas.
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BIALO, D.e DUSZCZYK, J. (1998) utilizam, para estudos de desgaste, compodsitos
extrudados de Aluminio (Al —20 % Si —3 % Cu — 1 % Mg) com 10 %vol de AbO3 com didmetro
médio de 6 um, tratados termicamente a 470 °C por 1,5 horas, seguido de t€émpera em 4gua e

envelhecimento natural por 4 dias e artificial a 120 °C por 24 horas.

SMAGORINSKI, M. E. e co-autores (1998) apresentam compdsitos com matriz de
aluminio (Al — 27 % Si — 6 % Ni) com diferentes quantidades de SsN4 e aluminio puro refor¢ado
com AIN, compactados a quente, seguidos de extrusdo, com baixo coeficiente de expansio

térmica e alto médulo eléstico.

JEONG, H. —-G. e co-autores (1998) analisam a influéncia da adi¢do de magnésio na
superplasticidade dos mesmos compositos apresentados por MABUCHI, M., IMAIL, T. e
HIGASHI, K. (1993).

A Tabela II.1 resume os trabalhos mencionados.

Tabela II.1: Trabalhos relevantes em compdsitos com matriz de aluminio processados por

metalurgia do pé.

Ano Autor(es) Matriz Refor¢o | Processo Observagoes
Al - compactagio; aglomeracao
1988 | LEWANDOW 7% Zn/ SiC desgaseificagao; de particulas
SKI, I. 2% Mg/ prensagem a quente; | finas de
e LIU, C. 2% Cu extrusio. reforco
SiC,
A1203 €
1991 | SHAHANL R. Aluminio fibras | extrusdo
e CLYNE, T. curtas
Saffil®
Al- SiC

2,54 % Li/ | (0,8, 13, e | mistura em Umido; | aglomeragdo
1993 | TAN. M. el | 49 g, cu/ | 32um) | SSCA8SM OUMOAZEM: | g0 o ticylas
co-autores 0,91 % Mg / SizNy4 (0,5 Compa~ctagao, finas.

0.13 Zr wm) | extrusdo.
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compactacao; aextrusdoe a
desgaseificagio; laminagao
1993 [JAIN, M. K. e| AA2124 SiC | prensagem a quente | distribuem
co-autores em vAcuo; melhor o
- . reforco e
extrusao; eliminam a
laminaggo. porosidade.
AA2124
MABUCHI, M. taca
1993 Ml AAS052 | SigNy,, | Compactacaod superplastici-
IMAI T. . quente em vacuo;
HIGASHIL K AA6061 S Naw. trusi dade
e , K. AATO6A extrusio.
tendéncia de
aglomeragdo
NL X., prensagem a quente | qog reforcos
1994 | MACLEANM. | AA6061 SiC X ComP?CFa‘Eaf’{ mais finos;
¢ BAKER, T. N desgaseificagdo: |}, ninacso
sinterizacao; melhora a
laminagao. distribuicdo
de reforgo.
. ‘. aglomeracao
1994 |LEE, “H.F. 1 q; sic |misturadopos; gl iculas
BOEY, F. compactagao; finas d
e KHOR, K. A. extrusao. 1nas de
refor¢o
mistura convencional formacio de
X mistura em particulas de
KHOR, K. A.,| AA8090 SiC moinho planetario; | compésito;
1996 | YUAN, Z. H. compactagio; melhores
e BOYE, F. compactagao a propriedades
quente; do extrudado.
extrusao.
compactacdo a frio; | elevada
1998 COSTA,C.E.e MA 2014 NizAl | extrusao. resisténcia
co-autores A
mecanica
compactacdo a frio; | elevada
1998 RUIZ-NAVAS, MA 2014 | Carbone- | extrusdo. resisténcia
E. e co-autores N
tos mecanica
BIALO, D. e Al-
1998 : ; 20 % Si/ AbLOs | extrusido estudos de
DUSZCZYK, J.
3% Cu/ desgaste
1 % Mg
Al - baixo
SMAGORINS 27 % Si/ SizN4 compactagdo a coeficiente de
1998 | KI, M. E. 6 % Ni quente; expansio
€ co-autores extrusiao térmica;
Al puro AIN alto médulo
elastico
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~ efeito do Mg
compactacao a

1998 | JEONG, H. Al-Cu Si3Nap uente em Vacuo: sobre a
€ co-autores Al-Cu-Mg SizNaw q ~ ’ superplastici-
extrusao. dade
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Capitulo III

Po6s Compositos Produzidos por Moagem de Alta Energia

1. Fundamentos da Moagem de Alta Energia
1.1. Aspectos gerais

A obten¢do de materiais compdsitos através da metalurgia do p6é permite o controle das
quantidades relativas entre matriz reforco em praticamente todas as combinacdes que se deseje e
sem apresentar os fendmenos de segregacdes tipicos em processo de fabricacdo de MMC via
fundi¢do convencional, como citado no Capitulo II. Mesmo assim, um dos maiores problemas

inerentes a esta técnica € alcancar uma homogénea distribuicdo de reforco.

O primeiro requisito para que um material compdsito apresente 0 bom desempenho que se
espera desta classe de materiais é apresentar uma distribuicdo homogénea de reforco na matriz
metdlica. Problemas como a aglomeracdo das particulas de refor¢o constituem defeitos que

deterioram as propriedades de um material compdsito.

Os principais fatores que dificultam a obten¢do de uma distribui¢do homogénea em uma
mistura de p6s metédlicos com refor¢os ceramicos em forma de particulas sao a diferenca entre os
tamanhos das particulas, densidades, geometria e fluxo, assim como o desenvolvimento de cargas
estdticas que contribuem para a aglomeracdo de particulas (BHANUSPRASAD, V. V. e co-
autores, 1991; RUIZ-NAVAS, E. M., 1999).
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Dentro do processo de obtencdo de materiais compdsitos por técnicas de metalurgia do po,
a mistura do pé que constituird a matriz metdlica com o pé que constituird a fase reforcante ¢ uma
etapa determinante para se obter uma boa estrutura final, embora as futuras etapas de
consolidacdo, como por exemplo a extrusdo, possam contribuir em parte para desfazer
aglomerados de reforco e melhorar a homogeneidade estrutural (JAIN, M. K. e co-autores, 1993;
TAN, M. J. e ZHANG, X., 1998). No entanto, s@o escassos os trabalhos que enfocam esta etapa

do processo na literatura relacionada a obten¢do de materiais compdsitos por metalurgia do po.

Dentro da metalurgia do p6, o método de mistura mais comum utiliza misturadores
similares aos utilizados pela industria cerdmica. Os misturadores podem utilizar a gravidade
como modo de mistura, que € o caso de misturadores tipo “V” ou “bicdnico”, ou podem utilizar
energia mecanica, como é o caso de misturadores tipo moinho de bolas. A Figura III.1 ilustra

estes tipos convencionais de equipamentos para mistura utilizados na metalurgia do pé6.

Figura III.1: Misturadores convencionais: tipo biconico (a), em “V” (b) e moinho de bolas (c).

Outro pardmetro importante na mistura de pés € o meio no qual € realizada, ou seja, se a
mistura € realizada a imido ou a seco. A mistura a seco tem como principal parametro de
controle o tempo de mistura, enquanto que no caso da mistura a imido, o principal parametro é o
meio solvente. A mistura a imido exige uma posterior secagem antes do material passar para a
etapa de consolidagio. BHANUSPRASAD, V. V. e co-autores (1991), trabalhando com
compositos de matriz de aluminio refor¢ados com SiC, comparam os processos de mistura a seco
e a umido, com solventes polar (butanol) e apolar (acetona). Os autores observam que o

composito obtido a partir da mistura em solvente polar apresenta melhor distribui¢do de refor¢o
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que o mesmo compdsito obtido a partir da mistura em solvente apolar, por ser o solvente polar
efetivo em eliminar as cargas estéticas das particulas de reforco. O compdsito obtido a partir da
mistura a seco apresentou alta porosidade, provavelmente devida a aglomeracdo do SiC e sua
eliminacdo durante a preparacdo metalografica. Esta porosidade nio foi observada para o mesmo

material, também misturado em seco, porém com um tempo mais longo de mistura.

Um processo alternativo de mistura consiste em realizar a mistura em ultra-som, sendo
necessario para isto um meio liquido, que pode ser, por exemplo, etanol (JEONG, H. -G. e co-

autores, 1998; MABUCHI, M., IMAI, T. e HIGASHI, K., 1993).

Outra alternativa para se alcancar maior homogeneidade na distribui¢do de refor¢o pela
matriz é o processo de mistura em moinhos de alta energia ou moagem de alta energia, que surge

como uma promissora técnica para se alcancar excelentes propriedades em materiais compdsitos.

1.2. Moagem de alta energia

A sintese de materiais utilizando moinhos de alta energia a seco foi inicialmente
desenvolvida por John Benjamin, em trabalhos desenvolvidos nos laboratérios da INCO
(International Nickel Company), no final dos anos 60 (BENJAMIN, J. S., 1970). O autor buscava
um método para a produgdo de superligas a base de niquel endurecidas por dispersao de 6xidos e
observou que a utilizacdo de moinhos de bolas de alta energia produz uma fina e uniforme
distribui¢do de 6xidos em superligas a base de niquel, o que ndo pode ser feito por outro método

mais convencional em metalurgia do po.

O autor, segundo comenta em artigo de 1990 (BENJAMIN, J. S., 1990), iniciou a utilizagdao
de moinho de bolas para revestir particulas de 6xidos com metais em sistemas em que isto nao
podia ser feito por processos quimicos devido a reatividade. Oxido de zirconio foi revestido com
aluminio em um destes experimentos. Estes primeiros experimentos abriram caminho para o que
mais tarde passou a ser conhecida como a técnica de moagem de alta energia, cuja denominagao
original proposta por Benjamin e atualmente utilizada pela literatura técnica em inglés é

Mechanical Alloying.
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A primeira producdo comercial de um material obtido por moagem de alta energia
aconteceu nos principios dos anos 70 com a introducdo da liga INCONEL MA754, uma liga de
80% de niquel e 20% de cromo endurecida por dispersdo de 6xido de itrio (BENJAMIN, J. S.,
1988).

O principio bédsico da moagem de alta energia consiste em sucessivos processos de
deformacdo, soldagem e fratura que acontecem sempre que um determinado nimero de particulas

de p6 se situam entre duas bolas durante uma colisdo, conforme ilustra a Figura II1.2.

Figura II1.2: Colisdo entre duas bolas atuando sobre o material particulado durante o processo de

moagem de alta energia (KOCH, C. C., 1991).

Este processo depende fundamentalmente do comportamento mecanico das particulas dos
pos envolvidas. A seguinte classificagc@o € bastante util (KOCH, C. C., 1991):

- Moagem de alta energia com componentes ducteis;

- Moagem de alta energia com componentes dictil - fragil;

- Moagem de alta energia com componentes frageis.

1.2.1. Moagem de alta energia com componentes dicteis

BENJAMIN, J. S. e VOLIN, T. E. (1974) apresentam e discutem os fenomenos envolvidos

no processo de moagem de alta energia em um sistema de componentes ducteis, em que
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utilizaram uma mistura de pds de ferro e de cromo. Os autores discutem o processo em termos da
competicdo entre soldagem a frio e fratura e o dividem em cinco etapas, conforme ilustragdo de
ALKIN, B. J. M., 1993, apresentada na Figura III.3. Entretanto, deve sempre ser levada em
consideracdo a natureza estatistica do processo, em que cada particula individual passa por seu

proprio histdrico de processo.

Up ==

>

Deformagio Predominio
das particulas da soldagem

Formacio de Soldagem com Estado final
particulas equiaxiais orientaciio aleatoria

Figura III.3: Etapas do processo de moagem de alta energia em um sistema de componentes
dictil - ductil (AIKIN, B. J. M., COURTNEY, T. H., 1993).

Inicialmente, predominam fendmenos de micro- forja, quando as particulas s@o deformadas,
assumindo uma morfologia basicamente laminar. Em uma segunda etapa passa a predominar o
fendmeno de soldagem, quando as particulas com forma de laminas se soldam umas as outras e
passam a constituir particulas maiores. Com o aumento do tempo de processo, a distancia entre as
camadas soldadas diminui por efeito da deformacio, e a estrutura se torna cada vez mais refinada.
Nesta etapa comega a haver ligacio a nivel atdmico entre as camadas, estimulada pela maior taxa
de difusdo causada pelo aquecimento introduzido pela moagem, pela menor distancia entre os
materiais e pelo maior nimero de defeitos de rede causado pela alta taxa de deformacdo. Em uma
terceira etapa, quando as particulas j4 estdo suficientemente endurecidas, passa a predominar os
fendmenos de fratura, e as particulas passam a apresentar novamente uma morfologia mais
equiaxial. Em uma quarta etapa, comeca a formar-se particulas com linhas de soldagem com
orientacdo aleatéria. Eventualmente, o espacamento interlaminar se torna tdo pequeno que ja nao

€ mais possivel identificar com precisao diferentes laminas na microestrutura. Com a continuacao
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do processo, os componentes passam a apresentar solu¢do soélida completa e uma nova liga é
formada, conforme BENJAMIN, J. S. (1976) demostrou para o sistema niquel / cromo. A etapa
final é alcancada quando os fendomenos de soldagem e fratura se compensam, levando a formacao

de um p6 com tamanho de particula estavel, embora continue ocorrendo o refino microestrutural.

1.2.2. Moagem de alta energia com componentes ductil-fragil

A evolugdo microestrutural durante o processo de moagem de alta energia em um sistema
com um componente ductil e outro componente fragil também estd descrita na literatura
(BENJAMIN, J. S., 1970; BENJAMIN, J. S. e VOLIN, T. E., 1974; BENJAMIN, J. S., 1976;
KOCH, C. C., 1991). Durante o inicio da mistura, o componente ductil se deforma e o
componente fragil se fragmenta. Em seguida, durante a etapa de predominio da soldagem, as
particulas frageis sdo aprisionadas nos contornos das particulas ducteis, produzindo um pé
composito. A medida em que mais particulas se unem por meio da soldagem, se produz
particulas com morfologia equiaxial, com linhas de soldagem relativamente orientadas. Com a
seqiiéncia do processo, estas particulas de compésito irdo se fraturar e formar particulas com
orienta¢do aleatéria das linhas de soldagem. Dependendo da solubilidade da fase fragil na matriz
ddctil, podem acontecer dois fendmenos distintos. Caso a fase fragil seja insolivel na matriz
ductil, com a continuagdo do progresso se formard uma fina dispersdo das particulas frageis na
matriz ductil. Caso a fase fragil seja solivel na matriz ductil, se formard uma solucdo sélida e a
fase fragil ndo mais poderd ser identificada por microscopia ou por difragcdo de raios X. A Figura
III.4 esquematiza o processo de moagem de alta energia com um componente dictil e outro

componente fragil.

1.2.3. Moagem de alta energia com componentes frageis

Cabe, em primeiro lugar, mencionar que o processo de moagem de alta energia teve um

desenvolvimento distinto dentro da drea dos materiais ceramicos, na qual € mais conhecido por

sintese mecanica.
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Figura II1.4: Etapas do processo de moagem de alta energia em um sistema de componentes

déictil - frgil.

Quando se realiza a moagem em um sistema com dois componentes frageis, predomina o
fendmeno de fratura. Os pds sofrem diminuicdo de tamanho até um limite chamado de limite de
cominuicdo, a partir do qual ndo mais sofrem reducdo de dimensdes, o que possivelmente ocorre
pelo fato de que as particulas, ao serem tdo pequenas, apenas se deformam com o choque e néo se
fraturam, ou porque as particulas tendam a se aglomerar com o aumento da energia superficial,
ou ainda, devido a mudancas estruturais nas suas camadas superficiais (KOCH, C. C., 1991). Em
alguns estudos se observa a ligagdo em nivel atdmico em sistemas frageis. Como resultado,
dependendo das caracteristicas dos pds, pode-se formar uma solu¢do sélida de um componente
em outro ou compostos intermetdlicos MAVIS, R. M., KOCH, C. C., 1987; LEE, D. e co-
autores, 1988). Possiveis mecanismos que podem levar a ligacdo em nivel atdmico em sistemas
com componentes frageis sdo a deformagdo pldstica que pode ocorrer favorecida pelo aumento
localizado da temperatura, mecanismos de desgaste por atrito e difusdo, favorecida pela menor
distancia entre os componentes e maior quantidade de defeitos presentes em um material

submetido a moagem de alta energia.
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1.2.4. Agente controlador de processo

Como jé foi dito, o processo de moagem de alta energia geralmente parte de um sistema
com ao menos um componente ductil e, além disso, o processo sO € possivel quando os
fendmenos de soldagem a frio e fratura alcancam o equilibrio. Quando ao menos um dos
componentes do sistema apresenta uma excessiva tendéncia a soldagem, este equilibrio ndo é
alcangado. Assim, para materiais como, por exemplo, as ligas de aluminio, que apresentam uma
alta ductilidade e excessiva tendéncia a soldagem, torna-se necessdrio o uso de artificios para
controlar o processo, isto €, para evitar que todo o material se solde as paredes e as bolas do
moinho e assim propiciar a etapa de equilibrio entre soldagem e fratura. Até o momento duas
técnicas podem ser utilizadas para a busca deste equilibrio:

- a modificacdo do comportamento mecanico das particulas dicteis através da moagem

em baixas temperaturas, o que consiste na moagem criogénica;

- o emprego de um material extra que reduza a energia superficial das particulas e, dessa

forma, evite a excessiva soldagem durante o processo.

Os agentes superficiais utilizados para evitar a excessiva tendéncia a soldagem durante a
moagem de alta energia sdo conhecidos com agentes controladores de processo ou PCA (Process
Control Agent). Os PCA mais utilizados sdo compostos organicos, como 4cido esteardtico
(HOCHREITER, E., KOWANDA, C. e ORTER, B., 1993), estearato de zinco, estearato de
aluminio, p6 de parafina ou microcera, metanol (LEE, J., e co-autores, 1995), etanol

(HASEGAWA, T. e co-autores, 1988), etc., ou ainda, grafite.

No entanto, a contaminagdo causada pela presenga do PCA pode influir significativamente
nas caracteristicas finais do pé obtido por moagem de alta energia. Como geralmente o PCA ¢
constituido de carbono, e como este tende a reagir formando carbonetos, estes produzem um
efeito de endurecimento no compdsito por sua dispersdo na matriz metdlica. No caso do
aluminio, a presen¢a de pé de parafina como PCA origina a fase ALC; (GILMAN, P. S. e NIX,
W. D., 1981), enquanto o uso de etanol produz tanto ALC3z como ALO3; (HASEGAWA e co-
autores, 1988).
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A quantidade de PCA empregada influi na forma, tamanho e distribui¢do de tamanhos das
particulas obtidas apés a moagem de alta energia. HOCHREITER, E., KOWANDA, C. e
ORTER, B. (1993) obtiveram particulas mais equiaxiais e com distribuicdo de tamanhos mais
estreita com a utilizagdo de grafite como PCA que com a utilizacdo de 4cido esteardtico, na
producdo do compdsito de matriz de AA6061 reforcado com particulas de SiC. Caso a
porcentagem de PCA seja inferior a um valor critico, o fendmeno de soldagem é preponderante,
resultando no aumento do tamanho médio das particulas (LU e co-autores, 1995); caso a
porcentagem de PCA seja superior ao valor critico, predomina o fendmeno de fratura, resultando
na diminui¢do do tamanho médio das particulas. LU, L. e LAI, M. (1998) determinam como
valores criticos 1 e 2% de PCA sobre a peso total da mistura. Abaixo de 1% predomina o
fenomeno da soldagem e acima de 2% o fendomeno da fratura. Entre 1 e 2% se encontram,

portanto, os valores 6timos.

1.2.5. Atmosfera de moagem

A atmosfera na qual se realiza a moagem de alta energia tem um papel importante no
proéprio processo e nas caracteristicas finais do produto. O uso de atmosfera inerte previne a
formacdo de 6xidos nas novas superficies formadas apds a fratura de uma particula. Uma
superficie limpa, ou nio oxidada, apresenta maior reatividade; assim o uso de atmosfera inerte
facilita o processo de soldagem, resultando em particulas maiores. J4 o uso de uma atmosfera
oxidante inibe o processo de soldagem e favorece o processo de fratura, pois a camada de 6xido
formada nas novas superficies se quebra e se dispersa pela matriz, endurecendo-a e facilitando

assim o processo da fratura. (HOCHREITER, E., KOWANDA, C. e ORTER, B., 1993).

A contaminacdo proveniente da atmosfera influi nas caracteristicas finais do p6 obtido. As
ligas de aluminio produzidas por moagem de alta energia, por exemplo, apresentam uma fina
distribui¢do de AbOs3 pela matriz, cuja quantidade depende da atmosfera utilizada no processo, ja
que este 6xido pode ser proveniente somente da camada de 6xidos sobre as particulas do p6 de
origem, no caso de moagem de alta energia em atmosfera inerte, ou proveniente também da
oxidag@o durante o processo em ar, o que resultard em uma maior quantidade de 6xidos dispersos

pela matriz.
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Deve ser ressaltado que nem todos os equipamentos utilizados para a moagem de alta
energia possibilitam o controle de atmosfera; quando isto é possivel, o argdnio é o gds

preferencialmente utilizado.

1.2.6. Razao bolas/carga

A razdo bolas/carga se obtém dividindo-se o peso das bolas pelo peso do pé utilizados na
moagem. Este é um parametro de extrema importancia dentro do processo de moagem de alta
energia, pois estd diretamente relacionado com a quantidade de energia. Basicamente,
aumentando-se a razdo bolas/carga aumenta-se a quantidade de energia na moagem. Isto se deve
a que o ndmero de colisdes por unidade de tempo aumenta com o aumento do nimero de bolas e
a energia em cada impacto aumenta com o aumento do peso das bolas. Com o aumento da
freqiiéncia de colisdes e da energia envolvida em cada colisdo, ocorre um aumento de
temperatura na moagem, o que acelera o processo de difusdo. NIU, referenciado por LU, L. e
LAI M., (1998), observou que a microdureza do p6 crescia com o aumento na razdo bolas/carga,
em estudos realizados em um moinho tipo planetirio. COOK, T. M.e COURTNEY, T. H. (1995),
estudando o efeito de combinar dois tamanhos diferentes de bolas em um atritor, conclui que com
a utilizacdo de bolas de tamanhos diferentes se obtém maior deformacgdo por unidade de tempo de
moagem, maior taxa de soldagem das particulas durante a etapa com predominio da soldagem e
também aumenta a taxa de fratura das particulas durante a etapa com predominio da fratura.

Porém, na prética é comum o uso de um tnico tamanho de bolas.

1.2.7. Contaminacao

A contaminacdo € uma caracteristica do processo de moagem de alta energia. As principais
causas sdo o meio de moagem, a atmosfera de moagem e o agente controlador de processo. Como
visto nos itens 1.2.4 e 1.2.5, tanto a contaminag@o causada pela atmosfera quanto a causada pelo
PCA podem ser positivas para o desenvolvimento das propriedades superiores dos materiais
obtidos por moagem de alta energia. Caso seja necessdrio, a contaminacdo causada pela
atmosfera pode ser evitada pela moagem em atmosfera inerte ou vacuo. A contaminacao causada
pelo meio de moagem € inevitdvel e depende do tempo de moagem e também do tempo passado

desde a ultima limpeza realizada no moinho. Como o material submetido 2 moagem promove um
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revestimento das paredes e bolas do moinho, ndo é recomendada a limpeza constante do
equipamento; menor serd a contamina¢do de um dado material quanto mais distante estiver a

dltima limpeza do equipamento.

J4 a contaminacdo causada pelo agente controlador de processo resulta, como ja vimos, na
formacdo de compostos com carbono e, para materiais como o aluminio, esta fonte de

contaminacdo também € inevitavel.

1.2.8. Tipos de equipamento

A moagem de materiais € muito utilizada na industria para processar minerais, pos
ceramicos, etc. Entre os objetivos basicos da moagem se incluem a redu¢do do tamanho, mistura
e modificacdo morfoldgica de particulas. O equipamento tipico para esta operagdo € o moinho de
bolas horizontal, amplamente empregados na industria cerdmica, que consiste em um vaso
cilindrico horizontal que gira sobre seu eixo principal, com bolas em seu interior, conforme
ilustra a Figura III.1. Com a rotacdo do vaso, se impde um movimento as bolas, e quando estas
caem e se chocam, aplicam uma determinada quantidade de energia ao material em pé. Os
materiais empregados nos moinhos como bolas geralmente sdo cerdmicos (AbOs3, SiO,, ZrBy),

acos inoxidaveis Cr-Ni, ou ainda carboneto de tungsténio (LU, L. e LAI, M., 1998).

Os moinhos de bolas podem ser classificados como moinhos de baixa energia e moinhos de
alta energia. O emprego do termo “alta energia” se utiliza ndo somente para diferenciar estes
moinhos dos moinhos convencionalmente utilizados para a simples mistura ou diminuicdo do
tamanho de particulas, mas também para estabelecer a idéia de que somente se alcanca os
objetivos deste processo dentro de um intervalo de tempo razodvel com a introducido de alta
energia durante a moagem. Esta energia depende de varios fatores, como o tipo de moinho e seu
mecanismo especifico de moagem, o tamanho, a distribuicdo de tamanhos, a densidade e a

velocidade das bolas.

Como a energia cinética das bolas € proporcional a sua massa, bolas feitas com materiais
mais densos como aco inoxidavel sdo preferiveis as bolas feitas de materiais ceramicos. Deve-se

buscar uma quantidade de bolas ideal levando-se em consideracdo as caracteristicas geométricas
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do moinho. Uma excessiva quantidade de bolas em um moinho diminui a quantidade de energia
na moagem, pois diminui o caminho médio percorrido por uma bola antes de um impacto,
diminuindo assim sua energia cinética e consequentemente a energia no impacto, enquanto uma
baixa quantidade de bolas também diminui a quantidade de energia, pois diminui a freqiiéncia de

choques.

O moinho de bolas horizontal pode ser utilizado como um moinho de alta energia. Para
tanto a velocidade de rotagdo deve ser ajustada abaixo da velocidade critica que mantém as bolas
junto a parede do moinho, fazendo com que as bolas caiam quando atingem a maxima altura
dentro do moinho. Deve-se preferencialmente utilizar bolas de material com a maior densidade
possivel, como por exemplo aco inoxiddvel, e ainda deve-se trabalhar com vasos de diame tro
interno de pelo menos 1 metro, para que as bolas adquiram suficiente energia na queda. Devido a
esta limitacdo, o moinho de bolas horizontal ndo é o mais adequado para trabalhos em
laboratério. Assim, a energia aplicada ao material durante a moagem em um moinho de bolas
horizontal é fun¢do da quantidade de movimento das bolas ao se chocarem (funcio da altura de
queda e da massa da bola), da freqiiéncia de choques por unidade de tempo (fun¢do do nimero de

bolas), e da relag@o carga/bolas.

Um moinho de bolas pode incorporar dispositivo magnético para elevar, por atracdo
magnética, a posi¢do das bolas dentro do moinho, antes que estas caiam, o que confere maior
quantidade de energia de impacto. Dependendo ainda da posi¢do dos imais, pode-se controlar
também o modo de energia atuante, ou seja, por impacto ou por friccdo. A colocagdo dos imas
em posi¢des mais baixas faz com que as bolas se mantenham na parte inferior do moinho,
prevalecendo o modo de fric¢do, enquanto a colocacdo dos imds em partes superiores, faz com
que as bolas sigam junto a parede e caiam de uma posicdo mais alta, prevalecendo o modo de

impacto.
Os moinhos de alta energia mais utilizados sdo do tipo planetdrio e do tipo atritor. Estes

tipos de moinhos permitem o trabalho com pequenas quantidades de pd, o que torna interessante

seu emprego em escala laboratorial.
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O moinho tipo planetdrio consiste em um vaso que gira sobre seu eixo, posicionado sobre
um suporte que gira na direcdo oposta ao vaso. Estes movimentos fazem com que as bolas em seu
interior se choquem contra a parede do vaso com altas velocidade e freqiiéncia, fornecendo
energia suficiente para o processo de moagem de alta energia. Neste tipo de moinho, a energia
aplicada ao material durante a moagem € funcdo principalmente das velocidades de rotacdo do

suporte e do vaso. A Figura II1.5 mostra um esquema deste tipo de moinho.

Movimento do
suporte

Forga
centrifuga

Rotagéio do vaso

Figura II1.5: Esquema de um moinho de bolas tipo planetario (Lu e Lau, 1998).

Em moinhos tipo atritor as bolas sdo impulsionadas por pas giratorias. Assim, o choque
entre a pa propulsora e as bolas e 0 movimento relativo das bolas confere uma grande quantidade
de energia ao po. Neste tipo de moinho, torna-se necessdrio um balanco entre a necessidade de
aumentar o tamanho das bolas para aumentar a energia no impacto e de diminuir o tamanho das
bolas, para aumentar a freqiiéncia de contato entre elas e aumentar a energia da moagem. Os
moinhos tipo atritor podem ser verticais, como mostra a Figura I11.6, ou horizontais, como mostra
a Figura III.7, exemplo de um moinho desenvolvido pela empresa Zoz mbH, Alemanha (ZOZ,
H., 1995), o qual permite o controle da atmosfera e pode ainda aceitar sistemas de aquecimento

ou refrigeracdo do meio de moagem.

Outro tipo de moinho de alta energia empregado geralmente para pequenas quantidades de
p6 é o moinho tipo vibratério, também conhecido como SPEX®. Consiste de um vaso contendo o
p6 e as bolas, o qual é agitado nas trés dire¢cdes mutuamente perpendiculares e com alta

velocidade.
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Figura II1.7: Esquema de um moinho de bolas tipo atritor horizontal (ZOZ, H., 1995).

1.3. Aplicacoes da moagem de alta energia

1.3.1. Ligas endurecida por dispersao de éxidos

O processo de moagem de alta energia foi inicialmente desenvolvido para a producdo de
superligas a base de niquel endurecidas por dispersdo de 6xidos (ODS - oxide dispersion
strengthened) (BENJAMIN, J. S., 1970). Como ja mencionado, a primeira liga comercializada

produzida por moagem de alta energia foi a liga MA 754 (N+0.8Cr endurecida por dispersdo de
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1% vol. Y,03) (BENJAMIN, J. S., 1988). Pds elementares de niquel, cromo e 6xido de itrio sao
moidos até a formacao da liga com uma homogénea distribui¢do das particulas de 6xido de itrio

pela matriz.

Outras ligas foram posteriormente desenvolvidas utilizando-se o processo de moagem de
alta energia, como por exemplo, a liga a base de ferro INCOLOY MA 956, com
aproximadamente 20% em cromo, 4,5% em aluminio, 0,5% em titanio e 0,5% em O6xido de {trio,
que pode ser utilizada acima de 1300 °C, em atmosfera corrosiva, ¢ deformdvel a frio e pode ser
soldada por vérias técnicas (KOCH, C. C., 1991; BOSE, A., 1995). Um aspecto interessante desta
liga € a possibilidade de ser laminada a frio at¢ 90% de reducdo m espessura sem a necessidade
de tratamentos de recozimento intermediarios. ASABE, K., NAKANISHI, M. e TANOUE, S.
(1991) produzem, por moagem de alta energia, acos ferriticos com 11% Cr endurecidos por
dispersdo de 6xido de itrio (Y»,03) e observam que a adi¢do de titanio, ao produzir um 6xido
complexo de itrio/titanio, pode reduzir ainda mais o tamanho dos 6xidos e assim otimizar o efeito

de endurecimento por dispersao.

No caso do aluminio e suas ligas, o processo de endurecimento por dispersdo de 6xidos
assume grande importincia devido ao fato de que este metal pode ser endurecido pela dispersdo
de seu préprio 6xido. Sdo denominados por SAP Sintered Aluminum Products) as ligas de
aluminio endurecidas por uma fina dispersdao de ALO;3, que atualmente se obtém a partir da
moagem de p6 de aluminio puro com atmosfera controlada de oxigénio (WEBER, J. H.,,
SHELLENG, R. D., 1988). Sao denominados DISPAL (Dispersion Strengthened Aluminum) as
ligas de aluminio obtidas por moagem reativa, em que se obtém o endurecimento basicamente
através da dispersdo de Al4Cs, produto formado pela reacdo do carbono com o aluminio durante a

moagem.

1.3.2. Intermetalicos

Os compostos intermetdlicos tiveram seu desenvolvimento renovado quando se observou,
no final dos anos 70, que a introducdo de apenas 0,08 % de boro na estrutura do N3y Al aumentava
sua ductilidade a temperatura ambiente de praticamente 0 para 50 % de deformagdo, o que abriu

caminho para a superacdo de sua principal limitagcdo, a sua fragilidade (BOSE, A., 1995). Estes
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materiais apresentam caracteristicas interessantes para a industria aerondutica, como elevadas

resisténcia mecanica, a corrosio e a fluéncia.

Além da tradicional técnica de fabricacdo por fusdo e solidificagdo, os intermetdlicos
podem ser produzidos a partir da mistura e moagem de pds elementares em moinho de alta
energia, seguidas de tratamento térmico. Como a moagem de alta energia é um processo no
estado sélido, problemas tipicos na fabrica¢do de intermetalicos por fusdo e solidificacdo, como
imiscibilidade de liquidos ou grandes diferencas entre pontos de fusdo dos elementos
constituintes, ndo ocorrem neste processo. Outra vantagem deste processo para a produgdo de
compostos intermetdlicos € a possibilidade do refino microestrutural até niveis nanométricos, o

que lhes confere alta plasticidade (FROES, F. H. e co-autores, 1995).

COSTA, C. E. (1998) obtém NAl e Fe3Al a partir da mistura de p6s de aluminio e niquel
e aluminio e ferro, respectivamente, em atritor. O autor observou que se produz uma amorfizacao
dos p6s de partida com o tempo de moagem de alta energia, confirmada em anélises de raios-X;
no caso de NgAl, apds 6 horas de moagem e, no caso de Fe3Al, apds 14 horas de moagem. Em
seguida, os pos sdo submetidos a tratamento térmico; o p6 de NiAl amorfo sofre uma ordenagao
atbmica em temperaturas proximas a 380 °C, enquanto o pd de Fe;Al amorfo sofre uma

ordenagdo atdmica em temperaturas proximas a 300 °C.

Outros intermetdlicos também foram obtidos via moagem de alta energia como NiAl
(ECKERT, J. e BORNER, I., 1995), Cus7ALs (LIMA, J. C. e co-autores, 1999), TiAl, Ti Al,
ALTi, MgSi (LU, L. e LAIL, M., 1998).

1.3.3. Ceramicos

Vérios materiais cerdmicos foram sintetizados pela técnica de moagem de alta energia,
entre os quais estdo carboneto de silicio, carboneto de titanio, nitreto de silicio, nitreto de boro,
nitreto de vandadio e diboreto de titanio (LU, L. e LAI, M., 1998). A formacgao destes materiais a
partir da mistura de p6és dos elementos constituintes puros e submetidos 2 moagem de alta energia
¢ acompanhada de uma reac¢do exotérmica, capaz de sustentar a continuidade da formacdo,

motivo pelo qual o processo é também conhecido por sintese autopropagante em alta
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temperatura. Entretanto, deve ser ressaltado que a moagem de alta energia é um processo a
temperatura ambiente, embora haja um incremento localizado de temperatura durante a colisdo
bola-particula-bola. Porém, neste caso, o aumento de temperatura é devido a entalpia de

formacgdo dos compostos ceramicos.

1.3.4. Amorfizacao e materiais nanocristalinos

A amorfizacdo de fases metdlicas tem sido objeto de grande interesse desde sua produgdo
inicial através de solidificacdo ultra-rdpida e deposicdo de vapor sobre substratos frios. A
amorfizagdo em estado s6lido ganhou impulso depois que Schwarz e Johnson obtiveram a liga
lantanio-ouro no estado amorfo por difusdao entre filmes finos alternados dos dois elementos e

Koch obteve a liga niquel ni6bio por moagem de alta energia (KOCH, C. C., 1991).

Estruturas nanocristalinas podem ser obtidas por moagem de alta energia. Com a moagem,
se introduz uma alta quantidade de defeitos e discordancias, cujo limite € a total amorfizacdo da
estrutura. A partir destas estruturas altamente deformadas, por tratamento térmico se pode formar

fases cristalinas com dimensoes da ordem de nandmetros.

Alguns trabalhos comparam a moagem de alta energia com outras técnicas de amorfizagao.
LEE, D. e co-autores (1988) comparam a moagem de alta energia com a t€émpera ultra rdpida, que
consiste em projetar a liga fundida sobre uma roda refrigerada com hidrogénio liquido e girando a
grande velocidade, e com a irradiac@o de prétons, para ligas do sistema cobre/zirconio. Concluem
que os trés métodos sdo igualmente satisfatérios para a amorfizacdo de ligas. GARCIA-
ESCORIAL, A., CARDOSO, K. R. e AUDEBERT, F. E. (1998) apresentam ligas de aluminio
amorfas e nanocristalinas obtidas por t€émpera ultra rdpida e por moagem de alta energia,
concluindo também que os dois métodos sdo igualmente satisfatérios para a amorfizacdo das
ligas estudadas. Com tratamento térmico controlado, estas ligas amorfas ddo lugar a um

compdsito com cristais nanocristalinos dentro de uma matriz amorfa.

TIAN, H. H. e ATZMON, M. (1999) pesquisam o efeito da moagem de alta energia sobre
ferro puro; observam a diminuicdo do tamanho de grdo com o tempo de moagem até uma

dimensao de equilibrio, que ocorre quando o refinamento e o crescimento de graos se equilibram.
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1.3.5. Ligas supersaturadas

A moagem de alta energia possibilita a obten¢do de ligas com uma quantidade de elementos
em solugdo s6lida muito superior ao previsto pelo diagrama de equilibrio. Esta extensdo do limite
de solubilidade € superior até mesmo ao alcangado por processo de témpera ultra-rdpido, como
descreve FROES, F. H. e co-autores (1995). A tabela III.1 apresenta valores de limite de
solubilidade de alguns elementos, dependendo do processo empregado, segundo FROES, F. H. e

co-autores (1995).

Tabela III.1: Valores de limite de solubilidade entre elementos para diferentes processos

(FROES, F. H. e co-autores, 1995).

Solvente Soluto Equilibrio a Solidificacdo | Moagem de alta
temp. ambiente ultra-rapida energia
Al Fe 0,025 4,3 4,5
Al Mg 18,9 40 23
Al Nb 0,065 2,4 25-30
Al 7r 0,083 1,5 9,1
Ag Ni 0 - 3.8
Mg Ti 0 - 4,2
Nb Al <6 25 60
Ni Ag 0 - 9,0
Ti Al <11 - >33

Observacdo: Os valores de solubilidade estdo expressos em porcentagem atomica.

Assim, consegue produzir-se, por moagem de alta energia, ligas super-saturadas em niveis

proibitivos para fundicao.

Um outro exemplo € o sistema titdnio- magnésio, que ndao pode ser obtido por fundigdo
porque o magnésio entra em ebulicdo abaixo da temperatura de fusdo do titdnio. Através da
moagem de alta energia, € possivel introduzir até 40 % em peso de magnésio em solucdo sélida
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em titinio (WARD-CLOSE, C. M., FROES, F. H. e CHO, S. S., 1997). O sistema Cr-Si € citado
por NEWIRK, J. W. (1997), o qual, através da moagem de alta energia, tem seu limite de
solubilidade aumentado de 3,92 % para mais de 18 % de Si no Cr.

1.3.6. Ligas de aluminio produzidas por moagem de alta energia

Como mencionado, a moagem de alta energia foi desenvolvida inicialmente para a
obtenc¢do de ligas contendo dispersdo de 6xidos. Nos primeiros trabalhos com Al se obteve
aluminio ndo ligado com dispersdo de ALCs e ALO3, em que o carbono é geralmente adicionado

em forma de microcera ou grafite.

Como ja mencionado, sdo denominadas DISPAL (Dispersion Strengthened Aluminum) as
ligas de aluminio obtidas por moagem reativa, o qual se trata de processo de moagem de alta
energia em que a fase endurecedora é formada por reacdo entre o aditivo (C, por exemplo) e o
aluminio. BESTERCI e co-autores (1989, 1992, 1994, 1998) produzem, por moagem de alta
energia seguida de tratamento térmico a partir da mistura de pds de aluminio e grafite, ligas de

aluminio endurecidas pela dispersao de Al;Cs.

Atualmente j4 estdo disponiveis comercialmente vdrias ligas de aluminio produzidas por
moagem de alta energia. A empresa Inco Light Alloys produz, por exemplo, as ligas Al-9052 (Al-
Mg), AF90SXL (Al-MgLi), que inicialmente foram denominadas de IN-9052 e IN-905XL
(LAST, H. R. e GARRETT Jr, R. K., 1996), IN-9152 (similar a liga AA5083) e IN 9021 (similar
a AA2024) (SCHELLENG, R. D. e DONACHIE, S. J., 1983; SCHELLENG, R. D. e co-autores,
1984).

BENJAMIN, J. S. e SCHELLENG, R. D. (1981) produzem a liga de aluminio com 4 % de
magnésio em solugdo sdlida, que apresenta resisténcia mecanica superior a 550 MPa, e excelente

resisténcia a corrosao.

XIAOPING, N. e co-autores (1992) produzem ligas de AFFe por moagem de alta energia e
por uma variante deste processo, denominada pelos autores de dupla moagem de alta energia.

Apds a primeira moagem, uma liga de Al com finas particulas de Fe distribuidas pela matriz é
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obtida; com tratamento térmico a 550 °C, precipitam particulas de intermetalico AkFe4 pela
matriz de Al. E realizada uma segunda moagem, em que estes precipitados sdo refinados para
tamanhos submicrométricos. Os pds obtidos sdo entdo prensados a frio, encapsulados e
desgaseificados, e extrudados a quente. Os autores apresentam valores de resisténcia a fratura
acima de 400 MPa, para a liga produzida por simples moagem de alta energia, e acima de 500
MPa, para a liga produzida por dupla moagem de alta energia. FROYEN, L. e co-autores (1995)
estendem este trabalho para ligas de AFFe-Mg, chegando a valores de at¢ 600 MPa para a liga

obtida por dupla moagem de alta energia.

COSTA, C. E. e co-autores (1996) produzem por moagem de alta energia a liga MA2014,
similar a liga AA2014. O processo de densificacdo inclui compactagdo a frio seguida de extrusao
a quente, sem encapsulamento e desgaseificacdo. Amostras tratadas termicamente (T6)

apresentaram valores de limite de resisténcia a tracdo acima de 620 MPa.

CEZAR, J. L. e DUSZCZYK, J. (1999) produzem a liga Al-12%S#5%Fe por moagem de
alta energia a partir da mistura de pés elementares em moinho tipo atritor e observa que o limite
de escoamento € maior que a liga similar produzida por processo convencional e aumenta com o

aumento do tempo de moagem.
1.3.7. Compositos de matriz metalica produzidos por moagem de alta energia

A moagem de alta energia tem sido utilizada para a producdo de compdsitos de matriz
metdlica, dada a sua versatilidade. A seguir serd feito um resumo dos tltimos e mais relevantes

trabalhos na drea de pds e materiais compositos produzidos por esta técnica.

TIWARI, A. N., GOPINATHAN, V. e RAMAKRISHNAN, P. (1991) misturam pods
elementares da liga AA7010 com 5% de particulas de SiC (7 pm) em atritor por 4, 8 e 12 horas.
Os pdés compositos obtidos sdo desgaseificados em vacuo, compactados a frio e prensados a
quente. O material obtido é entdo solubilizado a 500 °C por 1 hora, temperado em 4gua e
envelhecido a 250 °C por 12 horas. Os autores observam, através de andlises de imagens, que

inicialmente as partic ulas menores se aglomeram por soldagem a frio enquanto que as maiores se

rompem possivelmente devido a fragmentacdo de suas arestas. H4 um aumento inicial no
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diametro médio das particulas para material tratado por 4 horas devido a predominancia da
deformagdo e da aglomeracdo por soldagem a frio sobre a fratura. Também apresentam as
propriedades mecéanicas (dureza, limite de resisténcia a tracdo a temperatura ambiente e a 300
°C). Os valores de dureza aumentam com o aumento da porcentagem de reforco, enquanto que os
valores de resisténcia a tracdo aumentam com o aumento do teor de reforco até 10% e depois

diminuem.

HOCHREITER, E., KOWANDA, C. e ORTER, B. (1993) produzem pds compdsitos com
matriz da liga AA6061 reforcada com particulas de SiC através da moagem de alta energia.

Obtém particulas de compoésito com homogénea distribuicdo de reforco.

LU, L., LAIL, M. O. e ZHANG, S. (1995) produzem a liga Al-4.5 % Cu reforcada com 15 %
em volume de particulas de SiC. Partindo de particulas de SiC com tamanho de 50 pm, ao final
do processo obtém particulas de SiC com dimensdo da ordem 3 pm dispersas pela matriz

metdlica. Os autores também observam uma esferoidizacdo das particulas de refor¢o apds a

moagem.

LEE, J. e co-autores (1995) produzem compdsito com matriz da liga AA2024 com 10% em
peso de particulas de SiC por moagem de alta energia, seguido de compactacdo a frio,
desgaseificacdo e extrusio a quente. Os autores observam a reducao do tamanho de particulas e o

aumento da sua dureza, com o tempo de moagem.

BHADURI, A. e co-autores (1996, 1996 (2)), misturam em moinho de alta energia pés de
Al, Zn, Mg e Cu, nas quantidades correspondentes a liga AA7010 e estudam o efeito da adicao de
10 e 20 % em peso de particulas de SiC (13pum) sobre o processo de moagem de alta energia. O
autor conclui que a presenga de particulas de SiC retarda o processo de moagem de alta energia,
basicamente observando que o espacamento interlaminar das particulas metdlicas tende a
diminuir mais rapidamente para o sistema sem SiC, e que a reducdo da altura e o alargamento dos
picos relativos aos pds elementares inicialmente misturados, em ensaio de difratometria de Raios-
X, indicativo da amorfizacdo da estrutura, sdo sensivelmente mais efetivos no sistema sem SiC.
Os autores explicam esta diferenca pela necessidade de uma energia adicional para quebrar as

particulas de SiC do sistema compdsito, enquanto que no sistema sem SiC toda energia ¢é
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utilizada apenas para deformar as particulas metdlicas e promover a solubilizacdo dos elementos

de liga na estrutura do aluminio.

COSTA, C. E. e co-autores (1996) apresentam compdsitos com matriz da liga MA 2014, de
mesma composicdo que a liga AA2014 porém obtida por moagem de alta energia, reforcados
com NizAl, também obtido por moagem de alta energia. O processo de fabricacdo inclui mistura
convencional dos pds, compactagdo uniaxial a frio e extrusdo a quente. Os materiais compositos
obtidos apresentam propriedades mecanicas bastante elevadas, principalmente devido a elevada

resisténcia mecanica da matriz MA 2014, muito superior a da liga AA2014.

NOBLE, B., TROWSDALE, A. J. e HARRIS, S. J. (1997) estudam as reacdes interfaciais
em compositos de matriz de aluminio AA1050, reforcados com SiC, produzidos por duas rotas
distintas: mistura convencional e moagem de alta energia dos pds, seguidas de encapsulamento,
desgaseificacdo em vicuo e prensagem isostdtica a quente. Os autores observam que o compodsito
obtido a partir do p6 produzido por moagem de alta energia apresenta menor temperatura de
reacdo interfacial, quando submetidos a aquecimento até 700 °C, devido a alta concentragdo de
defeitos na matriz de aluminio, a auséncia de filme de SiO, na superficie das particulas de SiC, e

ao intimo contato entre o aluminio e o SiC.

LU, L., LA, M. O. e NG, C. W. (1998) obtém compdésitos com matriz de AF4,5%pes0Cu-
10%,,1SiC por moagem de alta energia. Os autores observam a reducdo da altura e o alargamento
dos picos relativos aos pds elementares inicialmente misturados, em ensaios de difratometria de
Raios-X. Através de ensaios de DSC (Differential Scanning Calorimetry), observam que o pico
correspondente a temperatura de fusdo do aluminio passa a ocorrer em temperaturas mais baixas
com o aumento do tempo de moagem de alta energia, o que indica a solubiliza¢do do cobre na
estrutura do aluminio devido a moagem. Para tempos mais longos de moagem, aparecem picos
correspondentes a fusdo de fases eutéticas, ausentes na mistura ainda nao submetida 2 moagem, o
que indica a formagdo da liga pelo processo de moagem de alta energia. Em andlises
microestruturais, observam a diminui¢do do tamanho e a melhor distribuicdo das particulas de
reforco na matriz com aumento do tempo de moagem. Quanto as propriedades mecanicas,
observam o aumento da limite de resisténcia a fratura e do limite elistico e a redugdo do

alongamento do material compdsito com o tempo de moagem.
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SANKAR, R. e PARAMANAND SINGH (1998) misturam pds elementares na propor¢ao
da liga AA7075 com 15% de particulas de SiC (14 um) em atritor, obtendo assim, pds

compdsitos por moagem de alta energia.

RUIZ-NAVAS, E. M. (1999), trabalhando com a liga MA 2014 e carbonetos como reforcos
e estudando o efeito do processo de mistura entre matriz e reforco, observa os melhores
resultados quando todo o processo de moagem se faz com o refor¢o adicionado desde o inicio

junto aos elementos da liga.

A Tabela II1.2 resume os trabalhos mencionados.

Tabela II1.2: Trabalhos relevantes em obtencdo de pds e/ou materiais compodsitos com matriz de

aluminio por moagem de alta energia.

Ano Autor(es) Matriz | Reforg Processo
0
TIWARI, A. N,, moagem por 4, 8 e 12h; compactacio;
1991 | GOPINATHAN, V.e | AA7010 | SiC [desgaseificacdo; prensagem a quente.
RAMAKRISHNAN,P.
HOCHREITER, E.,
1993 | KOWANDA, C. AA6061 SiC  |obtencdo de p6 compdsito
e ORTER, B.
LU, L., LA, M. O. Al-
1995 ¢ ZHANG. S. 45 % Cu Sic  |obtengdo de po composito
moagem desde 0,5 até 30 horas;
1995 LEE, J. € AA2024 | SiC |compactacdo; desgaseificacdo; extrusdo;
co-autores

trat. térmico.

moagem; desgaseificacido; compactagio;
BHADURI, A. e co-
1996 AA7010 SiC  |prensagem a quente ou extrusao.
autores
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moagem para obten¢do da liga;

1996 | COSTA, C. E. MA2014 | NizAl |moagem para obten¢do do intermetélico;
€ co-autores compactagao; extrusao.
mistura convencional e moagem de alta
NOBLE, B.,
1997 AA1050 SiC |energia; desgaseificacdo; prensagem
TROWSDALE, A. J.
isostdtica a quente; laminagao.
e HARRIS, S. J.
LU, L., LAIL M. O. Al- Moagem; compactacgio; sinterizagao;
1998 SiC
e NG, C. W. 4,5% Cu extrusiao
SANKAR, R.
1998 | e PARAMANAND AAT075 SiC  |obtencdo de p6 composito.
SINGH
NbC
VC |moagem para o obten¢do do péd
1999 | RUIZ-NAVAS,E.M. | MA 2014 | TiC [compdsito em uma tnica etapa.
Mo,C
TC
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2. Producao de Pés Compésitos

O trabalho investiga a producdo de pés compdsitos produzidos por moagem de alta energia

de um p6 ductil, como matriz, e pos frageis, como material de reforgo.

2.1 Métodos experimentais

2.1.1. Matérias primas

a. Liga utilizada como matriz

Para a realizacdo deste trabalho se utilizou a liga de aluminio AA6061 (fornecida pela
empresa Alpoco - The Aluminium Powder Co. Ltd. (Inglaterra). Trata-se de uma liga muito
empregada nos estudos dos materiais compdsitos de matriz de aluminio e, apesar de ndo ser uma
liga de alta resisténcia mecanica, sua boa extrudabilidade tornowse uma vantagem decisiva tendo
em vista o objetivo de utilizar a extrusdo como processo final de consolidacdo dos materiais.
Outra vantagem que esta liga apresenta € sua boa resisténcia contra a corrosdo. Sua densidade
tedrica é de 2,7 g/em® (ASM, 1992). A Tabela III.3 mostra a especificacio de composicio
quimica da liga AA6061 fornecida pelo fabricante e a composi¢do quimica do lote utilizado neste

trabalho.

Tabela I11.3: Composi¢ao quimica da liga AA6061 utilizada.

Elemento quimico Especificacdo (%) Composicao do lote (%)
Fe 0,2 maximo. 0,06
Si 0,4-0,8 0,69
Mg 0.8-1,2 0,96
Cu 0,15-0,40 0,19
Cr 0,04-0,35 0,24
Outros <0,3 <0,3
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Este material, fabricado pelo processo de atomizacdo, possui morfologia
predominantemente esférica, tipica de pds obtidos por este processo, como pode ser observado
pela Figura III.8. A Figura II1.9 apresenta a microestrutura da particula atomizada; pode-se
observar uma fina estrutura dendritica, resultante do processo de resfriamento rdapido a que estas

particulas sdo submetidas durante a atomizagao.

A Figura III.10 apresenta a curva de distribui¢do granulométrica obtida em um ensaio de
difracio LASER, conforme item 2.1.5.d; pode-se observar que o pé utilizado apresenta uma
distribuic@o de tamanhos quase normal, com tamanho médio equivalente em torno a 33 \Lm e com

uma assimetria resultante de uma maior presenca das particulas com tamanhos menores que 10

wm.
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Figura II1.9: Microestrutura da particula de p6 da liga AA6061 obtida por atomizagao.
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Figura II1.10: Distribui¢do de tamanhos de particulas da liga AA6061 utilizada.

b. Materiais utilizados como reforcos

Como reforcos se utilizaram pds de nitreto de aluminio (AIN), nitreto de silicio (SkNy) e
diboreto de zirconio (ZrB;), fornecidos por ART - Advanced Refractory Techologies, Inc., EUA.
As Tabelas III.4, 1I1.5 e III.6 apresentam as caracteristicas bésicas destes pos, fornecidas pelo

fabricante.

Para melhor caracterizacdo dos materiais utilizados como reforcos e tendo em vista o
processo de moagem de alta energia a ser utilizado para a mistura com a matriz de aluminio,
buscou-se avaliar a tendéncia a fratura e a reducdo de tamanho das particulas destes trés materiais
quando submetidos isoladamente ao processo de moagem. Assim, comparou-se a morfologia e a
distribui¢do de tamanhos destes materiais como fabricados e apds uma hora de moagem sob as
mesmas condi¢des de moagem a serem utilizadas para a liga e os p6s compdsitos, conforme item

2.1.2.
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Tabela II1.4: Caracteristicas do nitreto de silicio (SkNy).

Oxigénio | Carbono | Aluminio | Ferro Area Tamanho Médio | Densidade
(%) (%) (ppm) (ppm) | Superficial de Particula (g/ent)
(m’/g) (wm)
0,9 0,12 391 47 2,2 8,6 3,44

Tabela II1.5: Caracteristicas do nitreto de aluminio (AIN).

Ferro Silicio | Outros Metais | Carbono Tamanho Médio de | Densidade
(ppm) | (ppm) (ppm) (%) Particula (g/cn’)
(um)
230 7 98 <0,1 8,0 3,26

Tabela II1.6: Caracteristicas do diboreto de zirconio (ZrB»).

Zirconio | Boro | Outros | Carbono | Oxigénio Tamanho Densidade
(%) (%) | Metais (%) (%) Médio de (g/en)
(%) Particula
(Lm)
77,8 19,0 <1,0 0,2 0,9 79 6,09

c. Agente controlador de processo

Somente nos casos em que se realizou a mistura em moinho de alta energia, conforme sera
descrito no item a seguir, foi adicionado 1% sobre o peso da mistura de Microwax “C”, fabricado
por Hoechst (Alemanha), como agente controlador de processo (PCA), que tem a finalidade de
evitar a excessiva tendéncia de soldagem das particulas de aluminio durante o processo,

conforme ja mencionado.
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2.1.2. Equipamentos utilizados

Para realizar a mistura dos pds de aluminio e dos diferentes reforcos para a fabricagdo dos
materiais compositos, se utilizaram dois tipos de moinhos de bola: um moinho de bolas
convencional, de baixa velocidade, classificado como de baixa energia e um moinho tipo
excéntrico, classificado como de alta energia. Objetivouse analisar a influéncia do tipo de

mistura na estrutura do composito.

O moinho de bolas convencional utilizado € um moinho horizontal, com 2,5 litros de
volume interno. Como o processo de mistura convencional basicamente ndo altera as
caracteristicas dos materiais, unicamente se busca um tempo minimo para que se produza uma
mistura razoavelmente homogénea. Em ensaios preliminares, estabelecewse o tempo de 1,5 horas
de mistura. Os seguintes parametros foram utilizados na mistura com o moinho de bolas
convencional:

Relacdo bolas / carga em peso: 10 para 1.
Diametro das bolas: 20 mm.
Material das bolas: ago inoxiddvel AISI 420 temperado.

Velocidade: 150 rotagdes por minuto.

O moinho de alta energia utilizado € similar ao moinho tipo planetario, com a diferencga de
que apenas o suporte do vaso realiza movimento, enquanto o vaso estd fixo sobre o suporte.
Assim, 0 vaso com o material e as bolas realizam um movimento giratério excéntrico, motivo
pelo qual este tipo de moinho pode ser chamado de moinho excéntrico. O moinho utilizado,
apresentado na Figura III.11, € de fabricacdo Fritshc Gmbh, modelo “Pulverisette 6”, com vaso
de 0,25 litros de volume interno. Os seguintes parametros foram utilizados para a mistura em
moinho de alta energia:

Relagdo bolas carga em peso: 6 para 1.

Diametro das bolas: 20 mm.

Material das bolas: aco inoxidavel AISI 420 temperado.
Material do vaso: aco inoxidavel (18% Cr + 8% Ni).

Velocidade: 700 rota¢des por minuto.
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Figura III.11: Moinho de bolas de alta energia utilizado, tipo excéntrico.

2.1.3. Variaveis investigadas

As varidveis do processo de moagem de alta energia investigadas foram o tipo e a
porcentagem de reforco empregados e o tempo de moagem. Quanto ao tipo de reforco, foram
empregadas particulas fradgeis com distintas resisténcia a fratura (AIN, SiN4 e ZrB,); as
porcentagens empregadas foram 5 % em peso para SiNs e ZrBo e 5 e 15 % em peso para AIN; e
os tempos de moagem empregados foram, para cada sistema, os tempos necessdrios para que se
observasse o processo de moagem de alta energia de forma completa, assim como as distintas

etapas envolvidas.

Além disso, para referéncia, a liga AA6061 sem nenhum refor¢o foi também submetida a
moagem de alta energia, nas mesmas condi¢des das misturas de pds, acrescida de 1 % de agente

controlador de processo.

A Tabela III.7 apresenta todas as condi¢des de mistura ou moagem analisadas.

2.1.4. Procedimento experimental

Com a ajuda de uma balanga de 0,005 gramas de precisdo, pesowse os pOs da liga de
aluminio, do refor¢o e, no caso da moagem de alta energia, do PCA. Para cada mistura no
moinho de bolas convencional, foi possivel processar 100 gramas de material por vez. No caso da
moagem de alta energia, devido ao menor tamanho do moinho utilizado, apenas se pode
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processar 50 gramas de material por vez. Junto aos pos a serem processados, se adicionou o tipo e
a quantidade de bolas necessdrias para se obter a relacdo bolas / carga determinada. Apds os
tempos estipulados, os pos foram retirados dos moinhos e armazenados em recipientes
hermeticamente fechados. Para cada composi¢do, utilizou-se um jogo de bolas distinto para evitar
contaminagdo. Apds cada mistura, o recipiente do moinho foi limpado com o auxilio de NaOH,

para a completa eliminagcdo do material aderido as paredes.

Tabela II1.7: Condi¢des de mistura ou moagem analisadas.

Sistema Moinho Tempo de moagem (horas)
AIN Excéntrico 1
SizN4 Excéntrico 1
Z1B; Excéntrico 1
AA6061 Excéntrico 1,5;3;4,5;6;8;10; 16 ¢ 24
AA6061 +5 % AIN Convencional 1,5
Excéntrico 1,5:3;4,5;6;8;10e 12,5
AA6061 + 15 % AIN Convencional 1,5
Excéntrico 1,5;3;4,5;6;8¢ 10
AA6061 + 5 % Z1B, Convencional 1,5
Excéntrico 1,5;3;4,5;6;8;10e 12,5
AA6061 +5 % SyN4 Convencional 1,5
Excéntrico 1,5;3;4,5;6; 8¢ 10

2.1.5. Técnicas de analise

Apds a moagem dos pds da liga e os compositos, passou-se para a etapa de caracterizagdao
dos pds obtidos, que inclui a determinagdo da densidade aparente, caracterizacdo morfologica,

caracterizac@o microestrutural, andlise granulométrica e determinacdo de microdureza Vickers.

a. Determinacao da densidade aparente

A determinagdo da densidade aparente dos pés foi realizada seguindo-se a norma MPIF
Standart 28 (1985), Determination of Apparent Density of Non-Free-Flowing Metal Powders
Using the Carney Apparatus. Para cada amostra, realizou-se duas medidas de densidade aparente,

devido a muito baixa variacdo de resultados desta propriedade para um determinado material.
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b. Caracterizacio morfologica

A caracterizag@o morfologica qualitativa dos pés antes e apdés moagem foi realizada com o
uso da microscopia eletronica de varredura (MEV). Para tal, amostras dos pos foram aderidas a

uma fita condutora e revestidas com ouro.

c. Caracterizacao microestrutural

A caracterizagdo microestrutural foi realizada através de microscopia 6Gtica e eletronica de
varredura. A preparacdo de amostras € realizada por embutimento em resina e polimento por

técnica metalografica convencional.

Ap6s polimento, as amostras foram atacadas com reagente de Keller. As amostras dos pds
compositos foram observadas primeiramente sem ataque para melhor visualizagdo das particulas

de reforco.

d. Analise granulométrica

A andlise granulométrica se realizou em um equipamento com difracdo LASER, marca
Malvern, modelo Master Sizer S, de fabricacdo inglesa. Cada curva foi obtida a partir da média

de trés medi¢des fornecidas automaticamente pelo equipamento.

e. Determinacio da microdureza

A determina¢do da microdureza foi realizada a partir das amostras preparadas para
metalografia 6tica, em um microdurometro Vickers, marca Time Technology Europe, modelo
“HVS — 1000”. Foram realizados 14 ensaios para os pds sem refor¢o e 18 ensaios para os pos
reforcados. O maior nimero de ensaios para os pos reforcados é devido a maior dispersio
causada pela presenca de uma particula mais dura dentro da matriz metdlica. A Tabela II1.8
relacio na os pds cujas microdurezas foram determinadas, o nimero de ensaios e a carga utilizada

para cada material.
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Os resultados obtidos foram submetidos a andlise estatistica e estdo apresentados no Anexo
1. Para tanto, as médias obtidas foram comparadas uma a uma com o auxilio de teste estatistico
de hipétese para médias de populacdes com varidncias desconhecidas (MONTGOMERY, D. C.,
RUNGER, G. C., 1994).

Tabela III.8: Nimeros de ensaios e cargas utilizados nas determinacdes de microdureza.

Material Numero de Ensaios Carga (N)
AA6061 como fabricado 14 0,49
AA6061 apds 24 horas de moagem 14 0,245
AA6061 + 5 % de AIN ap6s 12,5 horas de moagem 18 0,245
AA6061 + 15 % de AIN apés 10 horas de moagem 18 0,245
AA6061 + 5 % de ZrB, ap6s 12,5 horas de moagem 18 0,245
AA6061 + 5 % de SgNy4 apos 10 horas de moagem 18 0,245

2.2. Resultados e discussoes

Os resultados a seguir apresentam o efeito da moagem de alta energia sobre as
caracteristicas da liga AA6061 atomizada, dos p6s dos materiais de refor¢o e dos pds compdsitos
com matriz da mesma liga reforcados com nitreto de silicio, nitreto de aluminio e diboreto de
zirconio. Como mencionado anteriormente, o processo de moagem de alta energia deve alterar
sensivelmente as caracteristicas do pé de um metal dictil como o aluminio e também as
caracteristicas dos pds compdsitos a serem obtidos, em maior ou menor grau dependendo das

caracteristicas do refor¢o adicionado.

2.2.1. Efeito da moagem de alta energia sobre os pos SizNy, AIN e ZrB

As Figuras II1.12, 1I1.13 e III.14 mostram as morfologias observadas antes e depois da
moagem em moinho excéntrico, do nitreto de silicio, nitreto de aluminio e diboreto de zirconio,
respectivamente, enquanto as Figuras II1.15, II1.16 e III.17 mostram as curvas de distribui¢do de
tamanhos de particulas antes e depois da moagem, obtidas em ensaio de difracdo a LASER, para

os mesmos pos. As linhas verticais se referem ao didmetro médio equivalente (Dy s), ou seja, um
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didmetro em que 50 % em volume das particulas estdo abaixo deste valor. A Tabela IIL.9
apresenta os valores I, Dys e Dy, isto é, didmetros em que 10, 50 e 90 % em volume,
respectivamente, das particulas estdo abaixo deste valor, relativos as particulas de reforco antes e

apds a moagem, nas condi¢des analisadas.

Pode observarse que os valores de Dy 5 obtidos nos ensaios de difracdo a LASER para o
AIN e o ZrB, como fabricados sdo bastante proximos ao valores fornecidos pelo fabricante (ver
Tabela III.5 e III.6), enquanto que o valor obtido para o SgNs como fabricado é
significativamente superior ao valor fornecido pelo fabricante (ver Tabela II1.4). Esta diferenca
pode ser explicada pela tendéncia a aglomerar-se apresentada pela SgN4, provavelmente causada
pela sua morfologia bastante irregular, conforme serd mostrado a seguir, que afeta o valor de Dv,s

obtido no ensaio.

Pode observar-se que o pé de nitreto de silicio apresenta a maior tendéncia a se fraturar,
diminuindo seu tamanho médio aproximadamente dez vezes. O pd de nitreto de aluminio
apresenta uma tendéncia ntermedidria, pois produziu uma pequena fragdao de particulas com
tamanhos submicrométricos, enquanto o pé de diboreto de zirconio apresenta a menor tendéncia
a se fraturar, praticamente ndo alterando sua distribuicdo de tamanhos durante 1 hora de moagem.

A Figura III.12b apresenta um maior aumento devido a maior diminuicio no tamanho das

particulas de StN4 devido a moagem.

Tabela I11.9: Dy 1, Do 5 € Dy 9 das particulas de reforco como fabricados e apds 1 hora de moagem

em moinho excéntrico.

Particula Do, (um) | Do s (um) | Dpg (m)
SizN4 como fabricado 3,77 13,83 48,49
Si;N4 apds moagem 0,34 1,16 10,47
AIN como fabricado 3,79 8,24 15,10
AIN ap6s moagem 1,12 4,89 12,29
ZrB, como fabricado 2,59 5,81 11,87
ZrB, ap6s moagem 1,66 4,18 8,47
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Figura II1.12: Morfologia do nitreto de silicio como fabricado (a) e ap6s uma hora de moagem em

moinho excéntrico (b).
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Figura III.13: Morfologia do nitreto de aluminio como fabricado (a) e apés uma hora de moagem

em moinho excéntrico (b).
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Figura III.14: Morfologia do diboreto de zirconio como fabricado (a) e apdés uma hora de

moagem em moinho excéntrico (b).
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Figura II1.15: Distribui¢do de tamanhos de particulas do nitreto de silicio como fabricado e apds

uma hora de moagem em moinho excéntrico.

A explicacdo para tamanha diferenca de comportamento durante o processo de moagem
pode ser encontrada basicamente analisando a morfologia do p6. A Figura III.18 mostra, em
maior aumento, a morfologia das particulas de nitreto de silicio. Pode observar-se que apresentam
morfologia fibrosa com crescimento radial, bastante distinto da morfologia poligonal compacta

dos outros dois tipos de reforcos, o que faz com que o SsN, apresente a maior tendéncia a

fraturar-se dentre os refor¢cos empregados.
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Figura III.16: Distribuicdo de tamanhos de particulas do nitreto de aluminio como fabricado e

apds uma hora de moagem em moinho excéntrico.
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Figura III.17: Distribui¢do de tamanhos de particulas do diboreto de zirconio como fabricado e

apds uma hora de moagem em moinho excéntrico.
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Figura III.18: Morfologia das particulas de nitredo de silicio.

2.2.2. Efeito da moagem sobre a liga AA6061

Como parametro de compara¢do com os compdsitos em que se utiliza a moagem de alta
energia como processo de mistura do pé da matriz e do reforco, se analisa o efeito do processo de
moagem de alta energia sobre as particulas da liga sem refor¢co. Com esta andlise se podera isolar

os efeitos da adicdo de refor¢co com os efeitos do processo de moagem de alta energia sobre a

matriz metalica.
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a. Densidade aparente

A densidade aparente ¢ uma propriedade fisica de demasiada importancia quando pensamos
em fases posteriores do processo de fabricacdo do material composito via técnicas de metalurgia
do pd, como a compactag@o uniaxial a frio. Quanto menor a densidade aparente, maior devera ser
o volume da cavidade do molde da matriz de compactacdo necessirio para compactar uma
determinada quantidade em peso. Assim, a densidade aparente € uma caracteristica

imprescindivel para o projeto de moldes de compactagao.

Como a densidade aparente de um p6 depende da morfologia, do tamanho e da distribuig¢do
de tamanhos das particulas que constituem o p6 e considerando que o processo de moagem de
alta energia pode alterar sensivelmente estas caracteristicas, a liga AA6061 pode ter sua
densidade aparente fortemente dependente do tempo de moagem ou, em outras palavras, da etapa

do processo de moagem de alta energia alcancado pelo material.

A Figura III.19 mostra a curva de densidade aparente em funcido do tempo de moagem de
alta energia obtida para a liga AA6061, cujos valores sdo apresentados na Tabela II1.10. O valor
da densidade aparente para zero horas de moagem refere-se a densidade aparente do p6 como
fabricado. O nimero de medidas escolhido se mostrou adequado, pois em nenhum caso, tanto
com a liga como com os p6s compositos, a razdo entre o desvio padrdo e a média ultrapassou o

valor de 1%.

Como se pode observar, existe uma acentuada variacdo da densidade aparente com o tempo
de moagem. Existe uma fase inicial em que a densidade diminui continuamente, até alcancar
valores da ordem de 33% da densidade aparente do material de partida, isto €, da liga atomizada.
Em uma segunda fase, a densidade aparente aumenta até encontrar um valor de equilibrio; a
partir do qual passa a oscilar em torno deste valor. A evolucdo da densidade aparente com o
tempo de moagem, que pode ser percebida simplesmente pela mudanca no volume ocupado pelo
material dentro do moinho, estd relacionada com as etapas do processo de moagem de alta

energia em que as particulas estdo submetidas.
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Conforme modelo de BENJAMIN, J. S. e VOLIN, T. E. (1974) citado anteriormente, 0
processo de moagem de alta energia para componentes ducteis passa por etapas de predominio de
deformacdo, de soldagem e de fratura, izendo com que a morfologia das particulas varie da
morfologia esférica do p6 de partida, passando por uma morfologia laminar e, finalmente,
voltando a uma morfologia equiaxial, quando passa a ocorrer um estado de equilibrio e ndo mais
acontecem mudangas norfoldgicas. Este modelo pode explicar a evolucdo da densidade aparente

com o tempo de moagem.

Inicialmente, quando se observa a reducdo da densidade aparente com o aumento do tempo
de moagem, basicamente deve prevalecer o fendmeno de deformacdo das particulas. A
transformacdo de particulas esféricas em particulas com morfologia laminar prejudica o seu
empacotamento, resultando em um maior volume ocupado pela mesma quantidade em peso de
material. Com o progresso do processo de moagem de alta energia, as particulas continuam se
deformando e o fendmeno da soldagem passa a prevalecer, o que resulta em um crescimento das
particulas do p6 devido a soldagem das particulas laminares umas sobre as outras; além do
endurecimento destas. Com este crescimento e endurecimento, as particulas se tornam mais
propicias a fratura, estimulando este fenomeno. Tanto o fendmeno da soldagem, que promove o
empilhamento das particulas laminares, quanto o fendmeno de fratura contribuem para a
formacdo da morfologia equiaxial, o que permite um melhor empacotamento das particulas e,
consequentemente, o aumento da densidade aparente. Para tempos de moagem mais longos,
observa-se uma estabilizacdo na densidade aparente, sendo isto uma indicacdo de que o processo
de moagem de alta energia atingiu a etapa de equilibrio em que a soldagem e a fratura das
particulas se compensam. Assim, através da observacdo da evolugdo da densidade aparente de um
p6 com caracteristicas dicteis, com é o caso do p6 da liga de aluminio AA6061, se pode apreciar
o processo de moagem de alta energia de forma global e até mesmo diferenciar as etapas que o

compoem.
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Tabela III.10: Densidade aparente da liga AA6061 em funcdo do tempo de moagem de alta

energia.

Tempo de moagem | Densidade aparente Desvio padrao

(horas) (g/cm3) (g/cm3)
0 1,23 0,0057
1,5 0,93 0,0006

3 0,66 0,0006
4,5 0,47 0,0025
6 0,41 0,0014

8 0,35 0,0006
10 0,42 0,0023
16 1,13 0,0042
24 1,19 0,0076

Observacdo: o tempo de moagem de 0 horas se refere a amostra como recebida.
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Figura II1.19: Densidade aparente da liga AA6061 em func¢do do tempo de moagem de alta

energia.
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b. Caracterizacao morfoldgica e microestrutural

A Figura II1.20 mostra o aspecto geral da morfologia do pé da liga AA6061 em fungdo do
tempo de moagem. Através desta figura se observam as distintas morfologias, o que corrobora
com a discussdo feita sobre a evolu¢do da densidade aparente com o tempo de moagem.
Observamrse a presenca de particulas equiaxiais e particulas deformadas apds 1,5 horas de
moagem e a sua progressiva deformacdo, assumindo uma morfologia laminar, para tempos
crescentes de moagem até valores da ordem de 6 a 10 horas, tempos estes em que sdo atingidos
os valores minimos de densidade aparente. Para os tempos mais longos de moagem, 16 e 24
horas, as particulas apresentam morfologia mais equiaxial, responsdvel pelos maiores valores de

densidade aparente observados.

A Figura III.21 mostra a evolugdo microestrutural da liga AA6061 com o tempo de
moagem. Através desta figura, observa-se a evolug¢do do processo de moagem de alta energia.
Entre O e 3 horas de moagem, se observa a deformacdo das particulas do p6, modificando sua
morfologia inicialmente esférica para uma morfologia laminar. A partir deste tempo, comeca a
prevalecer o fendmeno de soldagem, podendo observar-se claramente as linhas de soldagem entre
duas particulas (apéds 4,5 horas de moagem) ou, com a continuac¢io do processo, vdrias particulas
laminares soldadas (ap6s 6 horas de moagem). Com aumentos maiores proporcionados pela
microscopia eletronica de varredura, as Figuras II1.22 e III.23 apresentam a morfologia e a
microestrutura, respectivamente, de uma particula apds 8 horas de moagem. Observa-se que as
particulas se constituem de vérias ldminas que se foram soldando umas sobre as outras durante a

etapa do processo de moagem de alta energia em que prevalece este fendmeno.

Entre 8 e 10 horas de moagem, se alcanga um estdgio em que as particulas estdo muito
deformadas, soldadas entre si e, portanto, suficientemente endurecidas para que o fendmeno de
fratura passe a prevalecer, fazendo com que, sistematicamente, as particulas se tornem cada vez
mais equiaxiais. Apds 16 horas de moagem, se observam particulas ja bastante equiaxiais, com

linhas de soldagem ja mais dificeis de visualizagdo por microscopia éptica.

O final do processo € caracterizado pela morfologia equiaxial € uma microestrutura em que,

com microscopia Optica, ndo mais se v€ as linhas de soldagem (Figura II1.21i). As Figuras I11.24
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e III.25 mostram, com maiores detalhes, a morfologia e a microestrutura de uma particula da liga
AA6061 apos 24 horas de moagem. Pode observar-se, na microestrura da Figura I11.25, direcdes
de soldagem aleatérias., o que estd de acordo com o modelo proposto por BENJAMIN, J. S. e

VOLIN, T. E. (1974) para o processo de moagem de alta energia em um sistema ductil - ductil.

Outros autores também observaram a evolugdo morfolégica e microestrutural durante o
processo de moagem de alta energia. GILMAN, P. S. e NIX, W. D. (1981), trabalhando com o p6
pré-misturado Alcoa 601 AB (com composi¢do similar a liga AA6061), e com um moinho de alta
energia tipo vibratdrio, observaram as mudancas morfolégicas com o tempo de moagem. Apods
10 minutos de moagem, observaram particulas laminares soldadas umas sobre as outras. Apds
uma lora de moagem, obtiveram particulas equiaxiais, com linhas de soldagem observaveis por
microscopia 6tica. Ap6s 3 horas de moagem, ndo mais puderam observar, por microscopia 6tica,
as linhas de soldagem no interior das particulas equiaxiais. AIKIN, B. J. M.e COURTNEY, T. H.
(1993), estudando a moagem de alta energia com cobre, niébio e cromo em moinho tipo atritor,
observaram a formagdo de particulas laminares para tempos intermedidrios de moagem e a

formacao de particulas equiaxiais para tempos mais longos de moagem.

GUERRERO-PAZ, J. e JARAMILLO-VIGUERAS, D. (1998), trabalhando com o sistema
cobre 15 % de aluminio e utilizando um moinho de baixa velocidade e, portanto, baixa energia,
observaram que apds 25 horas se formam particulas laminares, apds 50 horas se formam
particulas esféricas composta por multicamadas, e apds 100 horas se formam particulas nas quais
ndo se observam as multicamadas. Estes resultados mostram que os fendmenos relacionados com
a moagem de alta energia também podem ser observados com o uso de moinhos que ndo sdo
classificados como moinhos de alta energia, porém, tempos bem maiores de moagem sao
requeridos. BENJAMIN, em seu trabalho publicado em 1970, o qual marca o inicio da moagem
de alta energia como processo de fabricacdo estabelecido, jd observara que o processo ocorre
independentemente do tipo de moinho utilizado, porém com cinéticas distintas. O autor relatou
que com 125 horas de moagem em um moinho de baixa energia se obtém estrutura similar a

obtida ap6s 1,5 horas em moinho de alta energia tipo atritor.
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Figura II1.20: Evolucao morfolégica da liga AA6061 com o tempo de moagem de alta energia:
1.5 (a); 3 (b); 4,5 (¢); 6 (d); 8 (e); 10 (); 16 (g); 24 horas (h).
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Figura I11.21: Evolu¢@o microestrutural da liga AA6061 com o tempo de moagem de alta energia:

0 (a); 1,5 (b); 3 (c); 4,5 (d); 6 (e); 8 (f); 10 (g); 16 (h) e 24 horas (i). Ataque Keller.
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Figura I11.24: Morfologia da liga AA6061 ap6s 24 horas de moagem de alta energia.
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Figura II1.25: Microestrutura da liga AA6061 apds 24 horas de moagem de alta energia.

COSTA, C. E. e co-autores (1998) observaram que particulas de NizAl, obtidas a partir da
mistura de pés elementares de niquel e aluminio, apresentam as laminas soldadas sobrepostas
apés 5 horas de moagem em moinho tipo atritor. Apdés 20 horas de moagem, observaram

particulas equiaxiais com microestrutura homogénea sem linhas de soldagem visiveis.

c. Analise granulométrica

A Figura II1.26 mostra as distribui¢cdes de tamanho de particulas da liga AA6061 em funcdo
do tempo de moagem. As linhas verticais se referem ao didmetro médio equivalente (Dy5). A
Tabela III.11 mostras os diametros Dy j, Dys € Dgo. O tempo de moagem de zero horas se refere

a0 material como recebido.

Ap6s 1,5 horas de moagem, se observa que a distribui¢do de tamanhos de particulas se
torna mais ampla, em comparagdo com o pé como fabricado. Aqui cabe uma pequena discussdo

sobre a influéncia da morfologia da particula na medida de seu tamanho.

Apoés o inicio do processo de moagem, as particulas passam a apresentar morfologia
laminar, como ja foi mostrado, e isto interfere no modo como o analisador de tamanhos de
particulas percebe cada particula. Uma mesma particula laminar pode ser percebida
diferentemente conforme o angulo entre o plano da particula e a direcido do feixe de LASER que

realiza as medidas. Mas, como a probabilidade de o feixe incidir sobre a particula em um
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determinado angulo € igual para todos os angulos entre 0 e 90° e para cada medida se leva em
consideracdo um nimero muito alto de particulas, pode supor-se que a medida do didmetro médio
equivalente (Dy 5) ndo € afetada pela morfologia da particula.

Assim, a maior dispersdao dos tamanhos de particula aliada a um valor de didmetro médio
equivalente muito proximo ao do pé6 como fabricado confirmam que dentro da primeira hora e

meia de moagem prevaleceu apenas a deformacao das particulas.

Ap6s 3 e 6 horas de moagem, o didmetro médio equivalente cresce de 33,32 para 52,53
micrdmetros, crescimento este divido a soldagem entre particulas. Também se observa que a
distribuicdo passa a ser mais assimétrica, com um acentuado desvio da curva para a regido de
particulas grosseiras, o que corrobora com a hipétese de que a soldagem € o fendomeno dominante

nesta etapa.

Os resultados da andlise granulométrica do pé apds 10 horas de moagem mostram que, em
comparac¢do com os resultados apds 6 horas, hd uma diminuicdo dos valores de Dy 1, Do s € Dog, 0
que parece indicar que, entre 8 e 10 horas de moagem, a fratura se sobrepde a soldagem como
fendmeno dominante na moagem. Além disto, também se observa que a distribui¢do de tamanhos
volta a ser simétrica, indicando que a fratura ocorre principalmente nas particulas mais grosseiras,
j4& que particulas grandes tem maior probabilidade de fraturar-se que particulas pequenas. Se
observamos a curva densidade aparente em func¢io do tempo de moagem (Figura II1.19), vemos
que ¢é neste intervalo que a densidade comeca e crescer depois de haver diminuido a seu maximo,

0 que corrobora com o resultado da andlise granulométrica.

Estes resultados estdo em acordo com AIKIN, B. J. M. e COURTNEY, T. H. (1993), os
quais, trabalhando com o sistema cobre / ni6bio / cromo, observaram que o tamanho médio das
particulas de cobre e de ni6bio aumenta com o tempo de moagem, até 8 horas, indicando o

predominio da soldagem, e diminui entre 8 e 16 horas, indicando o predominio da fratura.

KHOR, K. A., YUAN, Z. H. e BOYE, F. (1996), trabalhando com aluminio- litio reforcado

com SiC (0,8 um), reportara que inicialmente a moagem produz um aumento no tamanho de
particula, devido a soldagem e, com a seqiiéncia do processo, produz-se uma diminui¢do nas suas

dimensdes devido a fratura predominante.
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Os resultados da andlise granulométrica do p6 apds 16 e 24 horas de moagem mostram que
a simetria na curva de distribuicdo de tamanhos de particulas é mantida, o que se explica pelo
equilibrio entre os fendmenos de soldagem e fratura. H4 ainda a tendéncia a se alcancar um certo
equilibrio nos valores de Do,1, Do € Do,9, ja que o aumento de 10 um observado pelo aumento de
tempo de 16 para 24 horas pode ser considerado pequeno tendo em conta que se trata de um
intervalo de 8 horas. Outra observacdo que se faz para estes tempos mais longos € que a curva de
distribuicdo de tamanhos de particulas se torna mais fechada. Segundo BENJAMIN, J. S. (1976)
e KOCH, C. C. (1998), a estabilizacdo do processo leva a formag¢do de uma distribui¢do mais
estreita devido ao equilibrio entre os fenomenos de soldagem e fratura; a soldagem ocorrendo
basicamente nas pequenas particulas, enquanto a fratura ocorrendo principalmente nas particulas

grosseiras.
Os resultados mostram, portanto, que hd um aumento significativo do tamanho de particula
do p6 com o processo de moagem de alta energia: o tamanho de particula final é da ordem de

duas vezes maior que o material de partida.

Tabela III.11: Dy 1, Dy 5 € Do 9 em fungdo do tempo de moagem para a liga AA6061.

Tempo de Do.1 Do,s Do.o
moagem
(horas)
0 11,17 32,53 67,02
1,5 7,87 33,32 99,17
3 12,42 52,53 139,92
6 15,21 61,22 151,01
10 14,07 43,19 106,07
16 21,08 60,55 146,06
24 29,44 70,60 155,82

Observagdo: o tempo de moagem de O horas se refere a amostra como recebida.
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Figura II1.26: Distribuicdo de tamanho de particulas e didmetro médio equivalente em fun¢do do

tempo de moagem de alta energia para a liga AA6061.
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d. Dureza das particulas

A importancia do estudo morfoldgico e microestrutural do pé submetido a um processo de

moagem ndo se limita a andlise do processo, e sim sua relagdo com as propriedades obtidas no

z

po.

Sao bastante conhecidos os mecanismos de endurecimento de metais e ligas promovidos
pelo encruamento, refino de grdo e dispersdao de 6xidos. Como mencionado anteriormente, o
processo de moagem de alta energia leva a reducdo do tamanho de grios até niveis nanométricos,
a dispers@o mecénica dos Oxidos presentes nas superficies das particulas para o interior das
mesmas, a dispersdo de carbonetos devido a reacdo com carbono presente no agente controlador
de processo (PCA) e ao aumento na densidade de discordancias devido a alta taxa de deformacao

a que sdo submetidas as particulas.

O pd da liga AA6061 como fabricado apresenta microestrutura dendritica, resultante do
resfriamento rdpido imposto durante a atomizac¢do, como se pode observar na Figura III.9,
enquanto que a microestrutura do mesmo p6 apds 24 horas de moagem, mostrada na Figura
II.25, ndo mais pode ser caracterizada como dendritica bruta de fusdo, apresenta intimeras
interfaces de soldagem com dire¢des aleatorias. Estas diferencas devem afetar suas caracteristicas

intrinsecas, como a microdureza.

A Tabela III.12 apresenta os valores de microdureza das particulas do p6 da liga AA6061

como fabricado e ap6s 24 horas de moagem.

Tabela III.12: Microdureza de particulas de p6 da liga AA6061.

Material HV Desvio Padrio
P6 como fabricado 65,25 15,22
P6 apds 24 horas de moagem de alta energia 174 19,21

Observa-se claramente o significativo aumento de dureza das particulas do pé provocado

pela moagem, devido a um grande trabalho de deformagdo a frio imposto durante o processo.
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Assim, o processo de moagem de alta energia € extremamente eficaz na alteracdo da estrutura do

material.

Estes resultados estdo em acordo com resultados de GILMAN, P. S. e NIX, W. D. (1981).
Os autores, trabalhando com a liga ALCOA 601 AB, um p6 pré-ligado com a composi¢do da liga
AA6061, reportaram o aumento da microdureza Vickers de 40 para 160 HV entre o p6 como
fabricado e apds 5 horas de moagem em um moinho de alta energia tipo vibratério, com 1,5 % de

microcera como agente controlador de processo.
2.2.3. Pos compositos produzidos
a. Densidade aparente

A simples adi¢do de um segundo tipo de pd a liga AA6061 resulta, apds mistura
convencional, em um p6 com densidade aparente distinta das dos pds originais. A Tabela I11.13
apresenta os valores de densidade aparente da liga AA6061 em comparacdo com os valores

obtidos apds mistura com 5 e 15 % de AIN e 5 % de SgNg.

Tabela II1.13: Densidade aparente da liga AA6061 e de misturas contendo S e 15 % de AINe 5 %

de SN4; processo convencional de mistura.

Sistema Densidade Aparente Desvio Padrao
(g/enr)
AA6061 1,23 0,0057
AA6061 +5 % AIN 0,98 0,0008
AA6061 + 15 % AIN 1,02 0,0079
AA6061 +5 % StN4 1,03 0,0025
AA6061 + 5 % ZrB, 1,22 0,0075

Pode observar-se que, exceto para o sistema reforcado com ZrB,, as misturas apresentam
densidade aparente significativa mente inferior a apresentada pela liga AA6061. As particulas de

reforco provavelmente interferem no arranjo das particulas da matriz, no sentido de promover
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uma maior distancia entre elas e, consequentemente, reduzindo a densidade aparente. No caso do

sistema com ZrB», a maior densidade do reforco compensa o efeito mencionado.

Utilizando moagem de alta energia para misturar o p6 da matriz com o p6 do reforgo, os

resultados sdo apresentados a seguir.

As variagOes da densidade aparente da liga sem refor¢co e das diferentes misturas de pds
com o tempo de moagem de alta energia sdao apresentadas graficamente nas Figuras 111.27, 1I1.28,
II1.29 e II1.30; os valores obtidos sdo apresentados nas Tabelas III.14, III.15, III1.16 e II1.17, para
as misturas com 5 % de AIN, 15 % de AIN, 5 % de SsN4 e 5 % de ZrBo,, respectivamente. Os

tempos indicados por 0 horas se referem aos p6s misturados em moinho de bolas convencional.

Pode observar-se que o comportamento das curvas de densidade aparente dos compdsitos é
similar a0 comportamento do p6 da liga de aluminio sem reforco, apresentando reducido da
densidade aparente com o tempo de moagem até um valor minimo e, em seguida, aumentando até

se tornar estdvel, para todos os casos.

Além da similaridade, o que se observa € que apresenca de reforco adianta o processo,
fazendo com que o p6 compdsito alcance mais rapidamente a etapa final, em aproximadamente

metade do tempo necessario para a estabilizagdo do processo com a mesma liga sem reforgo.

Os fenomenos que levam a este comportamento da densidade aparente com o tempo de
moagem sdo os mesmos fendmenos que atuam na liga AA6061 sem reforco, como discutidos
anteriormente. As causas que levam ao adiantamento do processo serdo discutidas com mais

detalhes no item c.
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Figura III.27: Densidade aparente da liga AA6061 e da mistura de pés AA6061 + 5 % AIN em

funcao do tempo de moagem de alta energia.
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Figura II1.28: Densidade aparente da liga AA6061 e da mistura de p6s AA6061 + 15 % AIN em

funcao do tempo de moagem de alta energia.
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Figura I11.29: Densidade aparente da liga AA6061 e da mistura de pés AA6061 + 5 % SiN4 em

funcao do tempo de moagem de alta energia.
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Figura I11.30: Densidade aparente da liga AA6061 e da mistura de pés AA6061 + 5 % ZrB, em

funcao do tempo de moagem de alta energia.
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Tabela III.14: Densidade aparente da mistura AA6061 + 5 % de AIN em funcio do tempo de

moagem de alta energia.

Tempo de moagem Densidade aparente Desvio padrao
(horas) (g/cm3) (g/cm3)
0 0,98 0,0008
1,5 0,82 0,0023
3 0,55 0,0014
4,5 0,53 0,0037
6 0,66 0,0068
8 1,29 0,0017
10 1,37 0,0051
12,5 1,34 0,0099

Tabela III.15: Densidade aparente da mistura AA6061 + 15 % de AIN em func¢do do tempo de

moagem de alta energia.

Tempo de moagem Densidade aparente Desvio padrao
(horas) (g/cm3) (g/cm3)
0 1,02 0,0079
1,5 0,68 0,0040
3 0,68 0,0011
4,5 1,28 0,0020
6 1,37 0,0057
8 1,36 0,0071
10 1,33 0,0059
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Tabela II1.16: Densidade aparente da mistura AA6061 + 5 % de SgN4 em funcdo do tempo de

moagem de alta energia.

Tempo de moagem Densidade aparente Desvio padrao
(horas) (g/cm3) (g/cm3)
0 1,03 0,0025
1,5 0,77 0,0065
3 0,64 0,0011
4,5 0,93 0,0045
6 1,26 0,0003
8 1,34 0,0014
10 1,29 0,0031

Tabela III1.17: Densidade aparente da mistura AA6061 + 5 % de ZrB, em fun¢do do tempo de

moagem de alta energia.

Tempo de moagem Densidade aparente Desvio padrao
(horas) (g/cn) (g/cm®)
0 1,22 0,0075
1,5 0,91 0,0068
3 0,58 0,0028
4,5 0,50 0,0006
6 0,50 0,0020
8 0,76 0,0065
10 1,29 0,0068
12,5 1,34 0,0031
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b. Caracterizacao morfolégica e microestrutural

As figuras que se seguem apresentam a evolucdo morfolégica e microestrutural das
diferentes misturas durante processo de moagem a alta energia para fabricagdo dos pds

compdsitos.

A Figura II1.31 mostra a evolugdo morfolégica da mistura AA6061 + 5 % de AIN, com o
tempo de moagem. Assim, como para a liga sem reforco, pode observar-se as distintas
morfologias correlaciond-las com a evolucido da densidade aparente com o tempo de moagem,
como feito anteriormente para a liga sem reforgo. Para tempos de moagem entre 1,5 e 6 horas, se
observam particulas deformadas com morfologia laminar. Para estes mesmos tempos, se
verificam os menores valores de densidade aparente, conforme Figura II1.27. Para tempos de
moagem maiores, ou seja, entre 8 e 12,5 horas, se observa a presenga de particulas equiaxiais, e
os valores mais altos de densidade aparente sdo produzidos. Portanto, observa-se claramente que
particulas equiaxiais, indicativas da etapa final do processo de moagem de alta energia, sdo
obtidas na metade do tempo necessdrio para a obtencdo da mesma morfologia com a liga sem

reforgo.

A Figura I11.32 mostra a evolu¢@o microestrutural da particula de p6 compésito reforcado
com 5 % de AIN com o tempo de moagem. Também aqui se pode observar as etapas do processo

de moagem de alta energia.

Ap6s 1,5 horas de moagem, ja se observam particulas deformadas e soldadas. Com o
mesmo tempo de moagem, a liga sem refor¢o ja apresentava particulas deformadas, porém ainda

ndo apresentava o processo de soldagem estabelecido (Figura II1.21b).

Ap6s 3 horas de moagem, se observa um estdgio mais adiantado da soldagem. Entre 4,5
horas e 6 horas de moagem, ja se observa a tendéncia a formacdo de particulas equiaxiais por
empilhamento de laminas soldadas umas as outras, refletindo o inicio da recuperagdo da

densidade aparente.
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Figura II1.31: Evolugdo morfolégica da mistura AA6061 + 5 % AIN com o tempo de moagem de
alta energia: 1,5 (a); 3 (b); 4,5 (¢); 6 (d); 8 (e); 10 (f) e 12,5 horas (g).
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Com oito horas de moagem, dbserva-se a completa formacdo de particulas equiaxiais e,
com maiores tempos de moagem, 10 e 12,5 horas, se observa uma microestrutura onde nao mais

se visualiza, por microscopia 6tica, as linhas de soldagem.

A Figura II1.33 apresenta, com maior detalhame nto, a microestrutura de particula de p6é da
mistura AA6061 + 5 % AIN ap6s 3 horas de moagem. Pode observar-se a presenca de linhas de
soldagem e o aprisionamento das particulas do pé do reforco no interior das particulas de

aluminio. Pode observar-se, ainda, a maior deformagdo do aluminio ao redor das particulas de
AIN.

Na Figura II1.34 € apresentada com detalhes a microestrutura do p6 AA6061 + 5 % AIN
ap6s completado o processo de moagem e, para comparagdo, a microestrutura do pé obtido com a
mesma mistura, apds processo convencional. Pode observar-se claramente que o p6 produzido
em moinho de alta energia se apresenta como compdsito, com as particulas do reforco
incorporadas e homogeneamente distribuidas por toda a particula de compésito. Por outro lado, o
p6 produzido em moinho convencional se apresenta como uma mistura discreta de particulas de
seus componentes, as quais mantém suas caracteristicas originais. Também se pode observar, na
mistura de pds obtida apds processo convencional, que as particulas de reforco sdo
consideravelmente maiores e apresentam fissuras, possivelmente jd presentes na matéria-prima,
enquanto que no pé compdsito obtido por moagem de alta energia, as particulas de refor¢o sao
menores € mais arredondadas; as fissuras presentes na matéria-prima sdo eliminadas pela

moagem.
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Figura II1.32: Evolu¢do microestrutural da mistura AA6061-5 % AIN com o tempo de moagem

de alta energia: 1,5 (a); 3 (b); 4,5 (c); 6 (d); 8 (e); 10 (f) e 12,5 horas (g). Ataque Keller.
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Figura II1.33: Microestrutura da particula de compdésito de matriz AA6061 reforcada com 5 %

AIN ap6s 3 horas de moagem de alta energia.
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Figura II1.34: Particulas do p6 da liga AA6061 e do refor¢co tipo AIN (5 %) misturados em
moinho convencional (a) e p6 compdsito com a mesma composi¢do, obtido apds processo de

moagem de alta energia (b).
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A Figura II1.35 mostra a evolu¢do morfoldgica do pé composito reforcado com 5 % de
SiN4 com o tempo de moagem. Também se pode observar neste sistema as distintas morfologias
das particulas obtidas ap6s moagem e correlaciond-las com a evolugdo da densidade aparente
com o tempo de moagem, de maneira andloga a liga sem reforco e ao composito refor¢cado com 5
% de AIN. O p6 apds 1,5; 3 ou 4,5 horas de moagem apresenta basicamente uma morfologia
laminar, tempos estes em que se verifica a continua diminuicdo da densidade aparente (Figura
I11.29). Com 6 horas de moagem, quando a densidade aparente estd crescendo, ja se pode
observar um predominio de particulas equiaxiais. Apds 8 e 10 horas de moagem, £ observam

particulas equiaxiais.
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Figura II1.35: Evolu¢do morfoldgica da mistura AA6061 + 5 % SsNs com o tempo de moagem
de alta energia: 1,5 (a); 3 (b); 4,5 (¢); 6 (d); 8 (e) e 10 horas (f).

84



A Figura II1.36 mostra a evolucdo microestrutural do pé compdsito reforcado com 5 % de
Si3N4 com o tempo de moagem. Assim como o pd compésito reforcado com 5 % de AIN, se
observa um estagio adiantado de soldagem apds 1,5 horas de moagem. Também se observa que
com este tipo de refor¢o o processo toma uma velocidade ainda maior, pois com apenas 3 horas
de moagem se observa um estado adiantado de soldagem, quando ji comeca a formar-se

particulas equiaxiais por empilhamento de particulas laminares.

50 pm

e 30 um

Figura II1.36: Evolucdo microestrutural da mistura AA6061 + 5 % SsN4 com o tempo de
moagem de alta energia: 1,5 (a); 3 (b); 4,5 (c); 6 (d); 8 (e) e 10 horas (f). Ataque Keller.
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Apés 4,5 e 6 horas de moagem, as particulas ji se apresentam equiaxiais, conforme
apresentado com mais detalhes na Figura II1.37. A evolu¢do microestrutural estd diretamente
relacionada com a evolugdo da densidade aparente com o tempo de moagem (Figura II1.29);
como nos casos anteriores, quando se formam as particulas equiaxiais apos intenso processo de

deformacgdo, soldagem e fratura, também se produz a recuperagdo da densidade aparente.

Acc¥ SpotMagn Det WD —————— 10um
120KV 5.0 1500x SE 9.9 AAB061+ 5% Si3N4-6h MA

Figura I11.37: Morfologia da particula de compésito reforcada com 5 % de SN, apds 6 horas de

moagem de alta energia.

Ainda com relacdo ao processo de moagem de alta energia da mistura AA6061 + 5 %
SNy, a Figura II1.38 apresenta com maior detalhamento a morfologia de uma particula de
aluminio apés 1,5 horas de moagem e as Figuras I11.39 e 111.40 apresentam a microestrutura e a
morfologia, respectivamente, de uma particula de aluminio ap6és 3 horas de moagem. Pode
observar-se que, apos 1,5 horas de moagem, as particulas do reforco tendem a aderir sobre a
particula do aluminio; apds 3 horas uma grande quantidade de particulas do refor¢o ja penetraram

no interior da matriz, localizando-se preferencialmente em linhas de soldagem.
Na Figura II1.41 € apresentada microestrutura do pé apds completada a moagem de alta

energia; pode observar-se a completa incorporagdo das particulas do reforco as particulas da

matriz, constituindo um pé compdsito.
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Figura II1.38: Particula de aluminio com particulas de SsN4 em sua superficie, ap6és 1,5 horas de

moagem de alta energia.
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Figura I11.39: Microestrutura da particula de compdsito de matriz AA6061 reforcada com 5 % de

SizN4, apds 3 horas de moagem de alta energia.
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Figura I1.40: Morfologia da particula de compédsito de matriz AA6061 reforcada com 5 % de

SizN4, apds 3 horas de moagem de alta energia.
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Figura II1.41: P6 compdsito AA6061 + 5% SN, apds 10 horas de moagem de alta energia.

A Figura II1.42 mostra a evolucdo morfoldgica do p6 AA6061 refor¢cado com 5 % de ZrB,
com o tempo de moagem. Também aqui se pode observar as distintas morfologias obtidas apds
moagem e correlaciond-las com a evolucio da densidade aparente com o tempo de moagem. Se
observam particulas deformadas com morfologia laminar apés 1,5; 3; 4,5 e 6 horas de moagem,
tempos nos quais se verifica a redu¢cdo continua da densidade aparente, conforme Figura I11.30.
As particulas equiaxiais sdo observadas com tempos de moagem mais longos do que no caso do
SizN4, entre 8 e 12,5 horas, tempos estes para os quais se verifica 0 aumento e a estabilizagdo da

densidade aparente.

A Figura II1.43 mostra a evolug@o microestrutural do p6 composito reforcado com 5 % de
ZrB, com o tempo de moagem. Apds 1,5 horas ja se observam particulas deformadas e soldadas.
Se observa o empilhamento de particulas por soldagem entre 4,5, 6 e, neste caso, até 8 horas de
moagem e, por fim, particulas equiaxiais com linhas de soldagem ndo visiveis opticamente sdo
formadas apds 10 ou 12,5 horas de moagem. Observando a evolucdo da densidade aparente com
o tempo de moagem, se verifica que a recuperacdo dos valores ocorre apds 6 horas de moagem,

sendo que com 10 e 12,5 horas, se alcanga o equilibrio.

O processo completo de moagem de alta energia, neste caso, se realiza praticamente no

mesmo tempo requerido para a mistura reforcada com a mesma porcentagem em peso de AIN.
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Figura I11.42: Evolucdo morfoldgica da mistura AA6061 + 5 % ZrB, com o tempo de moagem de

alta energia: 1,5 (a); 3 (b); 4,5 (¢); 6 (d); 8 (e); 10 (f) e 12,5 horas (g).
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Figura I11.43: Evolucdo microestrutural da mistura AA6061 + 5 % ZrB, com o tempo de moagem

de alta energia: 1,5 (a); 3 (b); 4,5 (c); 6 (d); 8 (e); 10 (f) e 12,5 horas (g). Ataque Keller.
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As Figuras 111.44 e 11.45 apresentam com mais detalhes a morfologia de particulas da
mistura AA6061 + 5 % ZrB, apds 1,5 horas de moagem e a microestrutura apds 12,5 horas de
moagem, ou seja, apds completado o processo de moagem de alta energia. Pode observar-se a
presenca de particulas de ZrB, aderidas na superficie das particulas da liga de aluminio no inicio
do processo, enquanto que apds 12,5 horas de moagem, o ZrB, ji se encontra totalmente

incorporado ao pé de Al, caracterizando uma particula de compdsito.

; 4 " . * & 3 -l A
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Figura II1.44: Morfologia de particulas AA6061 com 5 % ZrB,, ap6s 1,5 horas de moagem de

alta energia.
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Figura II1.45: Microestrutura de uma particula do pé compésito AA6061 + 5% ZrB, apds 12,5

horas de moagem de alta energia.
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2.2.4. Discussoes sobre a producio de pés compoésitos por moagem de alta energia

a. Cinética do processo

Em todos os casos analisados se observa que a presenga de um de pé fragil interfere
significativamente na cinética das transformacdes estruturais e morfoldgicas de pds submetidos a
moagem de alta energia. Para todas as misturas estudadas, o tempo necessdrio para a ocorréncia
das diferentes etapas de transformacao € reduzido devido a deformacdo adicional produzida pelas

particulas de refor¢co na matriz metélica durante a moagem.

As particulas do refor¢co atuam como microbolas, aumentando a relagdo bolas / carga no
meio de moagem e criando um efeito de combinac@o de tamanhos de bolas, com bolas grandes e
bolas micrométricas, o que leva a um considerdvel aumento no nivel de deformacdo do
componente ductil presente. Este efeito, produzido pela presenca das particulas de reforgo,

corresponde a um aumento da energia de moagem.

Na Figura II1.33 se observa claramente a maior da deformagao ao redor de particulas AIN.

Como explicado anteriormente, o processo de moagem de alta energia em um sistema de
pelo menos um componente dictil envolve dois fendmenos que competem entre si: soldagem e
fratura. Assim, hd uma etapa em que predomina a soldagem e, com a evolucdo do processo, uma
etapa posterior em que predomina a fratura, sendo que estes dois fendmenos sdo dependentes da
quantidade de deformacdo que se impde na moagem. Existe uma deformagdo critica acima da
qual as particulas se soldam em frio. Abaixo desta deformacao critica, nao se produz a soldagem.
A maior deformagdo causada pela presenga das particulas de refor¢o fard com que se alcance com

maior freqiiéncia a deformacao critica, e desta forma, aumenta-se a taxa de soldagem.

Também o fendomeno de fratura depende da deformacdo, na medida em que esta
proporciona o endurecimento necessdrio para que o material se frature. Portanto, ao aumentar a
quantidade de deformacgdo, mesmo que de forma bastante localizada, a presenca de reforco
incentiva os fenomenos de soldagem e a fratura, e consequentemente, adianta o processo de

moagem de alta energia.
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BHADURI, A. e co-autores (1996), trabalhando com pds elementares de Al, Zn, Mg, e Cu
correspondentes a composi¢ao da liga 7010, e estudando a obtencdo da liga por moagem de alta
energia, concluem que a presenca de particulas de reforco, no caso SiC, retarda o processo. Os
autores fazem esta conclusdo medindo a distincia entre as linhas de soldagem em uma particula
formada a partir de varias ldminas soldadas umas as outras e observando que esta distancia cai
mais rapidamente com o tempo de moagem sem a presenca de reforco. Estes autores também
analisam picos de difracdo de raios-X, e observam que os picos correspondentes ao zinco,
magnésio e cobre demoram mais a desaparecer quando se realiza a moagem com a presencga das
particulas de reforco, desaparecimento que estd relacionado a solubilizacdo destes elementos na
estrutura do aluminio. Os autores atribuem o retardamento do processo a hipdtese de que o
reforco no meio de moagem absorve energia ao se fraturar, diminuindo a energia disponivel

necessdria para a promog¢ao dos fendmenos envolvidos na moagem de alta energia.

Entretanto, as afirmagdes feitas por Bhaduri e co-autores ndo estd em contra as afirmagdes
que neste trabalho se faz, mas o que se deve levar em consideracdo é que estes autores observam
o processo do ponto de vista de outros pardmetros, enquanto que aqui se analisa o processo de

moagem de alta energia do ponto de vista morfoldgico e microestrutural.

Ao final deste processo em que se mistura o pé de uma liga me tdlica com caracteristicas
ddcteis com um p6 ceramico fragil se obtém um pd compdsito. Neste pd compdsito, cada
particula em si ja € um material compdsito, pois apresenta uma uniforme distribuicdo de reforco

por toda a particula, conforme mostrado nas Figuras 111.34, 111.41 e II1.45.

b. Efeito da quantidade de reforco

Para andlise da influéncia da quantidade de reforco na mistura para a producdo de poés
compositos por moagem de alta energia, foi produzido o compdsito AA6061 + 15 % AIN, para

comparacao com os resultados obtidos para o compdsito AA6061 + 5 % AIN.

Em termos de varia¢do da densidade aparente com o tempo de moagem, os resultados sdo
apresentados na Figura I11.46. Pode observar-se, para ambas composi¢des, o0 mesmo tipo de

comportamento na curva densidade aparente: hd reducdo com o aumento do tempo de moagem
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até um certo valor, seguido de crescimento e estabilizacdo do valor da densidade para maiores
tempos de moagem. Como explicado anteriormente, este comportamento se relaciona com os

mecanismos envolvidos na moagem de alta energia.
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Figura I11.46: Densidades aparentes dos pds compositos de matriz da liga AA6061 reforcados

com 5 e 15% de nitreto de aluminio em fun¢do do tempo de moagem de alta energia.

O efeito do teor de refor¢co € claramente observado: o maior teor de particulas de reforco na
mistura acelera o processo de moagem de alta energia; tempos de moagem da ordem de 4,5 horas
j& permitem atingir o equilibrio dos mecanismos de soldagem e fratura de particulas,

caracteristico da estabiliza¢do do processo de moagem de alta energia e refletido na estabilizacao

da densidade aparente do po.

O adiantamento dos mecanismos envolvidos na moagem de alta energia devido ao aumento
do teor do pé de mais alta dureza na mistura pode ser explicado: como visto anteriormente, a
presenca de reforco adianta o processo de moagem de alta energia em compara¢ao com a mesma
liga sem reforco, basicamente devido ao aumento na taxa de deformagdo do componente ductil
proporcionado pela presenca da fase fragil. Portanto, uma maior quantidade de reforgo
proporciona uma ainda maior quantidade de deformacdo a liga metdlica € um maior adiantamento

do processo de moagem de alta energia.
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c. Efeito do tipo de reforco

A Figura II1.47 apresenta a variagdo da densidade aparente com o tempo de moagem para
misturas da liga AA6061 + 5 % AIN, AA6061 + 5 % SizN4 e AA6061 + 5 % ZrB,, para
comparacdo do tipo de reforco utilizado. Pode observar-se curvas com comportamento
semelhante nos trés casos, indicando 0os mesmos tipos de mecanismos envolvidos na moagem de
alta energia; no entanto, o tipo de reforco influencia na sua cinética. Pode observar-se que os
reforcos AIN e ZrB, promovem menor adiantamento do processo, com relagdo a liga sem
reforco, como ja mencionado, enquanto a presenga de SiNs promove um mais sensivel

adiantamento do processo de moagem de alta energia.
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Figura I11.47: Densidades aparentes dos pds compositos de matriz da liga AA6061 reforcados
com 5% de nitreto de aluminio, nitreto de silicio e diboreto de zirconio em fun¢do do tempo de

moagem de alta energia.

O grau de influéncia de cada tipo de particula de reforco na cinética dos mecanismos de
moagem de alta energia pode ser atribuido as suas caracteristicas particulares. Como visto
anteriormente, cada tipo de reforco apresenta diferente tendéncia a se fraturar, sendo o SizN4 o
refor¢co que mais se fratura e o ZrB, o que menos se fratura durante a moagem, enquanto o AIN

ocupa uma posi¢do intermedidria entre os outros dois. Assim, para um mesmo tempo de moagem
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e um mesmo tor adicionado, as particulas dos diferentes tipos de refor¢cos podem apresentar
dimensdes distintas. Na Figura II1.38 se observa a presenca de uma significativa quantidade de
particulas de SyN4, com tamanhos em torno a 1 wm, aderidas ou presas a superficie da particula
laminar da liga de aluminio, em pds submetidos a 1,5 horas de moagem, enquanto a Figura I11.44
mostra uma particula de ZrB, presa a uma particula laminar da matriz de aluminio, para 0 mesmo
tempo de moagem. Observa-se o maior tamanho da particula de ZrB, em comparagdo ao SgN4
ap6s o mesmo tempo de moagem e também o menor nimero destas particulas aderidas as de
aluminio. A presenga de particulas aderidas ou presas a superficie da liga metdlica aumenta a

deformacgao da matriz ao seu redor, facilitando a soldagem das particulas laminares.

Comparando-se as microestruturas dos pds compésitos reforcados com 5 % de AIN e 5 %
de SNy, apoés 3 horas de moagem, Figuras II1.33 e II1.39, respectivamente, podemos constatar
que as particulas de AIN medem em torno a 10 um, basicamente o0 mesmo tamanho antes de
iniciar a moagem, enquanto que as particulas de SkN4 medem em torno a 1 um, isto €, mais de
dez vezes menor que o tamanho de partida. Assim, as particulas que mais se fraturam aumentam
mais sua quantidade numérica relativa na mistura, interferindo mais fortemente no processo de

moagem de alta energia, devido ao fato de sua aderéncia a superficie das particulas ducteis da

matriz promover deformacao local e facilitar o mecanismo de soldagem.

Como resultado do processo de moagem de alta energia, se obtém pds compdsitos com
homogénea distribuicdo de refor¢co pela matriz metdlica, como ja mencionado. Através das
Figuras 111.41, II1.34 e I11.45, que mostram particulas de compésito reforcadas com 5 % de SzNy,
AIN e ZrB,, respectivamente, se constata que a distribui¢do mais fina € obtida para o reforco que

mais sobre fratura na moagem, o SiN4, seguido do AIN e o ZrB;.

2.2.5. Analise granulométrica do p6 composito AA6061 + 5 % SizN4

Para andlise do comportamento das dimensdes das particulas de pés durante o processo de
moagem com alta energia, foi feita anélise granulométrica em um dos compésitos produzidos. Os
resultados obtidos para a mistura AA6061 + 5 % SNy sdo apresentados na Figura I11.48, em que
¢ mosrada a distribui¢do granulométrica em funcdo do tempo de moagem; as linhas verticais se

referem ao diametro médio equivalente (D¢ 5) e a Tabela II1.18 apresenta os valores dos didmetros
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Dy.1,Do5 € Do g para os diferentes tempos de moagem. Zero horas de moagem se refere a moagem
por 1,5 horas em moinho convencional. A andlise foi feita na mistura AA6061 + 5 % SiN4 por
ser este tipo de refor¢co mais susceptivel a fratura durante moagem e, consequentemente, o que

mais interfere no processo, como visto anteriormente.

Tabela II1.18: Dy 1, Dos5 € D9 em funcdo do tempo de moagem de alta energia, para a mistura de

pos AA6061 + 5 % de SeN4.

Ternpo de Do’l D(),s D0,9
moagem |  (um) (um) (Lm)
(horas)

0 10,03 31,71 86,05
1,5 10,03 45,29 127,24
3 11,38 48,58 127,48
4,5 8,14 30,64 86,20
6 10,19 44,93 156,68
8 26,30 84,57 213,54
10 25,11 70,85 169,22

Observacdo: tempo indicado por O horas se refere a mistura de pdés obtida em moinho

convencional.

Ap6s 1,5 horas de moagem de alta energia, observa-se que a distribui¢do de tamanhos de
particulas se torna mais ampla com um acentuado desvio da curva para a regido das particulas
grossas e um significativo aumento no didmetro médio equivalente é produzido. Estes resultados
mostram que nesta etapa ocorre, além da deformacdo de particulas, o predominio da soldagem

entre elas.

Analisando os resultados apds 4,5 horas de moagem e comparando-os com os resultados
apods 3 horas, constata-se que hd uma diminui¢cdo dos valores de Dy 1, Do 5 € Dgg, com o aumento
do tempo de moagem, o que, analogamente ao verificado para a liga sem reforco submetida a
moagem por tempos entre 8 € 10 horas (Figura II1.26), parece indicar que a fratura se sobrepde a
soldagem como fendmeno dominante para este tempo de moagem. Novamente se observa o
desvio da curva em direcdo a regido de particulas finas, indicando que a redug¢do do tamanho

médio se deve a reducio da fracdo de particulas grossas presentes, j4 que estas apresentam maior
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probabilidade de fraturar-se do que particulas pequenas. Estes resultados estdo de acordo com os
resultados da curva de densidade aparente em fun¢do do tempo de moagem (Figura I11.29), pois é

o intervalo que a densidade comeca e crescer depois de haver diminuido a seu maximo.

Os resultados da andlise granulométrica do p6 compdsito apds 8 e 10 horas de moagem
mostra um estreitamento na distribuicdo de tamanhos, indicando um certo equilibrio entre a
fratura e a soldagem de particulas; a soldagem atuando basicamente sobre particulas mais finas
enquanto a fratura atuando basicamente sobre particulas mais grossas. Estes resultados mais uma
vez se enquadram na teoria de KOCH, C. C., (1998). Neste mesmo intervalo se tende a alcancar
um equilibrio, porém ainda ndo tao estdvel quando se compara com as andlises granulométricas
da liga AA6061 sem reforco, moidas por tempos entre 16 e 24 horas (compare Tabelas III.11 e
[I.18).

2.2.6. Dureza das particulas

Como foi mostrado anteriormente, a microdureza das particulas da liga AA6061 aumenta
consideravelmente com o processo de moagem de alta energia, devido ao refinamento produzido
na microestrutura, a fina dispersdo de 6xido de aluminio e carbeto de aluminio e a alta densidade
de discordancia produzida pela forte deformacdo imposta. A microdureza das particulas de

compdsito obtidas por moagem de alta energia foi determinada; os resultados sdo apresentados na
Tabela III.19.

A elevada microdureza observada nas particulas de compdsito deve ser atribuida a dois
fatores: o efeito do processo de moagem sobre a microestrutura da liga matriz e o efeito da adicédo
de refor¢o. Fica claro pelos resultados obtidos que o efeito do processo de moagem € mais
significativo, pois a liga sem refor¢co e apés moagem ja apresenta um alto valor de dureza e a

diferenca entre as durezas dos pds compdsitos e da liga apés moagem é menos significativo.
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Figura I11.48: Distribui¢do de tamanho de particulas e diametro médio equivalente em fungao do

tempo de moagem de alta energia para a mistura AA6061 + 5 % SiNa.
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Tabela III.19: Microdureza das particulas.

Material Microdureza (HV) | Desvio Padrao
AA6061 como fabricado 65,25 15,22
AA6061 apds 24 horas de moagem 174,0 19,2
AA6061 + 5 % de AIN apds 12,5 horas de moagem 191,7 14,6
AA6061 + 15 % de AIN apds 10 horas de moagem 196,4 35,3
AA6061 + 5 % de ZrB; ap6s 12,5 horas de moagem 186,9 19,6
AA6061 + 5 % de StN4 ap6s 10 horas de moagem 208.,9 13,4

Como j4 foi visto, o SsN4 € o reforco que mais se fragmenta durante a moagem, que mais
acelera o processo de moagem de alta energia e que resulta na distribuicdo mais fina de particulas
dentro de cada particula do p6 compédsito. Como conseqii€ncia, a microdureza das particulas
refor¢cadas com SgN4 € a que maior aumento apresenta em relacdo a liga sem reforco e apds
moagem. O Anexo 1 apresenta andlise estatistica das diferencas entre as médias de microdureza
obtidas, na qual se constata que a dureza da particula do pé compésito reforcado com 5 % de
ZrB, € estatisticamente igual e as durezas das particulas dos pés compositos reforcados com 5 %
de SisN4, 5 € 15 % de AIN sao estatisticamente diferentes da dureza das particulas do pé liga

AA6061 sem reforco e submetido a 24 horas de moagem de alta energia.

Por outro lado, o ZrB; é, entre os trés tipos de refor¢os analisados, o reforco que menos se
fragmenta durante a moagem, que menos acelera o processo de moagem de alta energia e que
resulta em uma distribuicdo mais grosseira de particulas. Consequentemente, a aumento de

dureza, neste caso, € 0 menor entre os trés tipos de refor¢os analisados.

Como ja visto anteriormente, o AIN apresenta caracteristicas intermedidrias ao SzN4 e
Z1B,, no que se refere a fragmentacdo durante a moagem e a aceleracdo do processo de moagem
de alta energia. Quanto a microestrutura obtida apds moagem, o tamanho final das particulas de
AIN estd mais proximo ao tamanho final das particulas de ZrB,, do que de particulas de SNy,
como também ja mostrado. Assim, o aumento na microdureza das particulas de compdsito com a
adicdo de 5 % em peso de AIN € intermedidrio aos aumentos devido a adicdo da mesma

quantidade em peso de ZrB; e SNa.
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O valor médio da microdureza obtida nas particulas de compdésito contendo 15 % de AIN é
maior que o obtido com 5 % de AIN como refor¢co, porém a diferenca ndo € significativa do

ponto de vista estatistico.

Os valores de microdureza obtidos neste trabalho sdo préximos aos valores obtidos por
HOCHREITER, E., KOWANDA, C. e ORTER, B. (1993), os quais reportam valores proximos a

200 HV para p6 compdsito com matriz da liga AA6061 reforcado com 15 % em volume de

particulas de SiC (4,5 wm), apds duas horas de moagem de alta energia.

3. Conclusoes

Os resultados obtidos permitem concluir que a evolugdo da densidade aparente em funcdo
do tempo de moagem se relaciona com as diversas etapas do processo de moagem de alta energia.
Numa uma fase inicial a densidade diminui continuamente devido a transformagao da morfologia
equiaxial do material de partida para uma morfologia laminar, ocasionado pela predominancia de
mecanismos de deformacio e soldagem das particulas; com o aumento do tempo de moagem, a
densidade aparente aumenta até um certo limite, esta fase se relaciona com a transformacdo da
morfologia laminar para a morfologia equiaxial devido a predomindncia de mecanismos de
fratura. Com o posterior aumento do tempo de moagem, ndo hd alteracdo da densidade aparente;
esta fase é caracterizada pelo equilibrio entre mecanismos de soldagem e fratura de particulas.
Assim, além de ser uma propriedade de importincia para o projeto de moldes para compactacao,
a andlise da densidade aparente oferece uma ferramenta para o acompanhamento do processo de

moagem de alta energia.

As andlises morfoldgica e microestrutural dos pds confirmam a discussdo dos resultados
obtidos com a evolugdo da densidade aparente com o tempo de moagem. Entre 0 e 3 horas de
moagem, predomina a deformacdo das particulas da liga AA6061, transformando sua morfologia
inicialmente esférica em uma morfologia laminar. A partir de entdo, prevalece o fendmeno de
soldagem. Entre 8 e 10 horas de moagem, passa a prevalecer a fratura, fazendo com que as
particulas se tornem equiaxiais. Ao final do processo se obtém particulas equiaxiais nas quais as

linhas de soldagem nio sdo visiveis com uso de microscopia optica.
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Quanto a distribuicdo granulométrica do p6 AA6061 submetido 2 moagem de alta energia,
os resultados permitem concluir que a distribui¢do de tamanhos de particulas se torna mais amplo
apds o inicio da moagem, devido a deformacdo das particulas. Apds 3 e 6 horas de moagem,
ocorre um significativo aumento no diametro médio equivaknte e um acentuado desvio da curva
para a regido das particulas grossas, indicando que a soldagem € o fendmeno dominante nesta
etapa. Apds 10 horas de moagem hd uma diminuicdo do tamanho de particulas devido a fratura.
Entre 16 e 24 horas de moagem se alcanca o equilibrio na distribui¢do de tamanhos de particulas,
além de seu estreitamento, devido ao equilibrio entre os mecanismos de soldagem e fratura, pois
nesta etapa a soldagem atua basicamente sobre as pequenas particulas, enquanto a fratura atua nas
grandes particulas. Apos 24 horas de moagem de alta energia, o tamanho médio das particulas do

p6 AA6061 aumenta da ordem de duas vezes.

A dureza das particulas do p6 da liga AA6061 aumenta consideravelmente com a moagem,
passando de um valor médio de 65 HV para a liga como fabricada para 174 HV para a liga apds

24 horas de moagem.

A presenca de particulas de reforco acelera o processo de moagem de alta energia, como
pode ser visto através da evolucdo da densidade aparente das misturas estudadas com o tempo de

moagem; o grau de interferéncia depende, no entanto, do tipo de particula.

A adicdo de 5 % de AIN ou ZrB; a liga AA6061 leva a obtencdo de particulas equiaxiais na
metade do tempo necessdrio para obter a mesma morfologia com a liga AA6061 sem reforco.
Este adiantamento do processo € proporcional a quantidade de refor¢o utilizado. Com a adic¢io de
15 % de AIN se observa um maior adiantamento em comparagdo ao p6 composito reforcado com

5 % de AIN.

Dentre os refor¢os empregados neste estudo, o SsN4 € o refor¢co que mais se fratura durante

a moagem e o que mais adianta o processo de moagem de alta energia.

Quanto a distribui¢do granulométrica da mistura AA6061 + 5 % SsN4 submetido a
moagem de alta energia, os resultados permitem concluir que um significativo aumento no

tamanho médio das particulas ocorre ap6s 1,5 horas de moagem, evidenciando o predominio da
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soldagem jd no inicio do processo. Apds 4,5 horas de moagem hd uma diminui¢cdo do tamanho
médio das particulas, indicando que a fratura se sobrepde a soldagem como fendmeno dominante
no processo. Entre 6 e 10 horas de moagem se estreita a distribuicao de tamanhos, indicando o
equilibrio entre a fratura e a soldagem e o consumo preferencial de particulas mais finas pela

soldagem e de particulas mais grosseiras pela fratura.

A adigdo de 5 ou 15 % de AIN ou 5 % ZrB, leva a um pequeno aumento na microdureza do
p6 compdsito em comparagdo com a liga sem refor¢co submetida a moagem de alta energia, o que
indica que o aumento da dureza € em grande parte devido ao efeito do processo de moagem de

alta energia e em menor parte devido ao efeito reforcante proporcionado pela presenca das

particulas de reforco na matriz de aluminio.
A microdureza do pé compdsito reforcado com 5 % de SgNy4 € significativamente maior

que a liga sem refor¢co submetida 2 moagem de alta energia. Se atribui este aumento ao menor

tamanho das particulas conseguido aps moagem.
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Capitulo IV

Processos de Conformacao de Pos

1. Fundamentos da Conformacio de Pods

Uma vez obtido o p6 ou misturas de pds, deve-se passar para a etapa de conformacgdo do
material, que objetiva, em primeiro lugar, unir as particulas do pd, em segundo lugar, densificar o
material ou, de outra forma, reduzir a sua porosidade. Os processos de conformacdo de pds, além
garantir estes objetivos, devem produzir densificacdo uniforme através da secdo transversal do
produto e ser capazes de produzir uma variedade de geometrias, com alta produtividade e baixo

custo.

Diferentes processos podem ser utilizados para a compactacdo de pds metélicos, os quais

sdo apresentados a seguir.
1.1. Compactacio

Por compactag@o se entende a moldagem de um material em forma de pé em um molde e,
geralmente, a aplicagdo de uma pressdo. Por meio da aplicacdo de pressdo as particulas do po,
estas se deformam, aumentando o contato entre elas e preenchendo vazios. Neste processo ocorre
a quebra da camada de 6xido superficial, possibilitando a unido de metal com metal em diversos
pontos, propiciando deformacdo por cisalhamento entre duas superficies metdlicas e conseqiiente

soldagem a frio. A deformacdo por cisalhamento € devida a assimetria entre as for¢as que uma
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particula exerce sobre outra particula vizinha, razdo pela qual particulas com formas irregulares
sdo mais facilmente densificadas por compactagdo que particulas esféricas (SCHATT, W. e
WIETERS, K. -P., 1997). A aplicacdo de pressdo sobre as particulas resulta em aumento da drea
de contato e da adesdo entre elas, seu encruamento e redu¢do da porosidade do material. A Figura
IV.1 ilustra a relacdo entre a porosidade e a densidade relativa de pds compactados, com a

pressdo aplicada.

% 100
80 Densidade
60
40
207 Porosidade

0 i " " " a A "
0 2 4 6 8 10
Pressio de compactagio (t/cm’)

Figura IV.1: Porosidade relativa e densidade relativa de pds compactados em func¢do da pressao

de compactacio (HOGANAS HANDBOOK FOR SINTERED COMPONENTS, 1997).

O processo de compactagdo € classificado pela forma de aplicacdo de pressdo e pela
temperatura na qual se aplica a press@o. Os quatro processos mais comuns sao:

- compactacdo uniaxial a frio;

- compactagdo isostatica a frio;

- compactacdo uniaxial a quente;

- compactagdo isostdtica a quente.

A Figura I'V.2 ilustra estes quatro tipos de processos de compactagao.
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Figura IV.2: Processos de comp actacgdo classificados segundo o modo de aplicagcdo da pressdo e a

temperatura na qual se aplica a pressao.

1.1.1. Compactacio uniaxial a frio

Na compactacdo uniaxial a frio o pé € colocado dentro do molde e a pressdo é exercida

através do puncdo, de maneira uniaxial.
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Um dos problemas inerentes a compactacdo uniaxial € a heterogénea distribuicdo de
densidades resultante da friccdo entre particulas e entre as particulas e a parede do molde. A
regido mais préxima ao punc¢do € sujeita a uma maior pressdo e, consequentemente, atinge uma
maior densidade. Ao final do processo, é formado um perfil de densidades que decresce a partir
da superficie em contato com o puncdo até a superficie oposta. Este problema pode ser
minimizado com a utilizacdo de pun¢do duplo, com o qual se obtém uma distribuicdo de valores
de densidade perfil que decrescente a partir das extremidades superior e inferior até o centro da
peca. No entanto, uma forma mais eficaz de evitar este problema ¢ a utilizacdo da compactagao

1sostatica.

1.1.2. Compactacao isostatica a frio

Como pode ser visto pela Figura IV.2, o equipamento para a compactagdo isostdtica
consiste em uma camara de pressdo contendo um fluido responsavel pela aplicagc@o de pressdo ao
po, o qual por sua vez € introduzido na cdmara envolto por uma membrana de borracha ou
qualquer outro material que possua a flexibilidade e resisténcia necessarias. Esta membrana tem a
funcdo de isolar o pé do fluido contido na camara. A pressdo exercida sobre o pé no processo de

compactacdo isostdtica a frio € igual em todas as dire¢des.

A compactagdo isostdtica elimina o efeito de fric¢do das particulas com a parede do molde;
com a mesma pressdo aplicada se obtém uma densidade superior e uma resisténcia em verde até
50 % maior do que as obtidas na compactacdo uniaxial a frio (SCHATT, W. e WIETERS, K. -P.,
1997). A desvantagem da compactagdo isostdtica € a variacdo dimensional do produto, pois a
membrana que isola o p6 do liquido do interior da cAmara de pressdo, por se flexivel, se deforma

durante a aplicacdo da pressao.

1.1.3. Compactacao uniaxial a quente

No processo de compactacdo a quente as etapas de compactacdo propriamente dita e de
sinteriza¢do ocorrem simultaneamente; o processo € especialmente indicado para consolidar p6s
que apresentem baixa compactabilidade ou para materiais que nao sinterizam bem. Neste

processo, o controle da temperatura € critico, pois com baixas temperaturas ndo se obtém a
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densificacdo desejada e altas temperaturas provoca excessivo crescimento de graos (JAIN, M. K.

e co-autores, 1993).

1.1.4. Compactacao isostatica a quente

Para a compactacdo isostitica a quente o pé geralmente é pré-compactado, encapsulado e
desgaseificado. A cédpsula deve ser apropriada para suportar a temperatura de prensagem € nao
reagir com o pd. Também se pode utilizar uma pega ja compactada e pré-sinterizada, sem
porosidade conectada com a superficie, diretamente dentro do fluido (normalmente um gas)
contido no vaso de pressdo. A prensa utilizada para compactagdo isostdtica a quente difere da
prensa utilizada para compactacio isostdtica a frio pela possibilidade de aquecer e controlar a

temperatura do fluido contido no vaso de pressao.

1.1.5. Compactacio sem pressao

Também € possivel realizar a compactacio de pds sem a aplicagdo de pressdo. Por meio da
selecdo de uma adequada distribuicdo de tamanhos de particulas e da vibragdao do molde, um
estado de alto empacotamento do p6 pode ser atingido. Este processo apresenta a vantagem de
ndo gerar tensdes internas nas particulas do pd, sendo indicado para materiais frageis, que podem
desenvolver trincas com a compactacio sob pressdo. No entanto, a resisténcia em verde que se

alcanca com este processo € baixa.

1.1.6. Compactacio com alta taxa de fornecimento de energia

A compactagdo com alta taxa de fornecimento de energia ocorre pela utilizagdo de uma
onda de pressdo causada pela detonacdo de um explosivo ou pela producdo de um pulso
magnético curto e intenso, conferindo alta velocidade de deslocamento do puncdo, isto €, altas
velocidades de aplicagdo de pressao. No processo hd significativo aumento local de temperatura,
podendo haver fusdo de particulas nos pontos de contato com o pung¢do. Com este tipo de
processo, se obtém compactados com intensa deformagao das particulas, alta densidade relativa e
homogénea distribuicdo de densidade. No entanto, este processo de compactacdo ainda estd em

fase experimental.
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1.1.7. Modelagem do processo de compactacio

Devido a importancia do processo de compactacdo de pds nos processos de fabricacdo de
materiais ceramicos ou na metalurgia do po, vdrias equagdes buscam modelar a relacdo entre os
principais parametros macroscopicos, como a densidade relativa, volume relativo ou porosidade

com a pressdo aplicada ao material em po.

HECKEL, R. W. (1961) parte do principp que o deslocamento linear do puncio durante a
compactacdo de uma amostra em um molde de secdo transversal conhecida pode ser utilizado
para o cdlculo das mudancas de volume da amostra em func¢do da pressdo aplicada sobre ela.
Conhecendo-se o peso da amostra e a relacdo entre seu volume e a pressdo aplicada, pode-se
calcular a densidade da peca em fun¢do da pressdo. Como o deslocamento do pungdo é a soma da
mudanga na altura da amostra com a pressdo aplicada mais a deformacao eldstica em compressao
do punc¢do, o autor isola a contribui¢do desta dltima fazendo um ensaio de compressdao com o
puncdo, obtendo desta forma a relacdo entre a deformacdo eldstica do pun¢do com a pressdo
aplicada pela prensa. Assim, subtraindo a contribui¢do da deformacao elédstica do pungdo durante
a compactagdo, obtém a deformacdo da amostra isoladamente. O autor denomina a densidade
obtida desta maneira de densidade sob pressdo, a qual difere da densidade apds a extracdo da
amostra do molde, por sua vez denominada densidade a pressdo zro. A diferenca entre estas

duas densidades € tanto maior quanto menor for o médulo de elasticidade do material.

Uma vez obtidas as curvas de densidade em fung¢do da pressdo, o autor passa entdo a
discutir os resultados fazendo analogia a uma reagdo quimica de primeira ordem, em que o
reagente seria os poros e o produto da reacdo seria a densificacdo. Assim, a variacdo da densidade

(D) com a pressdo aplicada (P) € proporcional 4 fraciao de poros (1-D), isto é, a porosidade:

dD

—=(1-D) ou

7 (1-D)

dD

—=Kd-D IvV.1
P (1-D) AV.1)

em que K € uma constante de proporcionalidade.
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Para se obter uma expressdo de mais fécil utilizagdo, as seguintes transformacdes sao

propostas por Heckel:

dD
(1-D)

=KdP

Fazendo a integracdo entre a densidade relativa do pd sem compactar, Dy, € uma

densidade apds compactacio D, temse:

J-D dD

=K_[PdP ou
D, (1 - D) 0

In(1-D,)—In(1-D)=KP  ou

m[L} KP+ln( 1 ] IV.2)
1-D 1- D,

A Equacdo IV.2 € verificada construindo-se um gréfico de In(1/1-D) em fun¢do de P, em

que se obtém, exceto para pressdes muito baixas, uma reta. O autor atribui a ndo linearidade a
baixas pressdes ao efeito de rearranjamento das particulas, ou seja, quando o material ainda ndo
se comporta de forma coerente. Substituindo o termo /n(1/1-Dy) por uma constante, A, se obtém a

seguinte equagdo, que € valida exceto a baixas pressoes:

h[ﬁ]:KP+A (Iv.3)

Muitas outras equacdes foram propostas para descrever a relacdo entre a porosidade ou a
densidade relativa de pés com a pressdao aplicada na sua compactacdio (KAWAKITA, K.,
LUDDE, K. H., 1970; RAMBERGER, R., BURGER, A., 1985; RONG-DE, G., 1991;
PARILAK, L., DUDROVA, E., 1994; BAUMARD, J. F., COUPELLE, P., 1994; RONG-DE, G.,
1995; PANELLI, R., AMBROZIO FILHO, F., 1998).
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PANELLI, R. e AMBROZIO FILHO, F. (1998) propde uma equagdo bastante préxima a
Equacgdo de Heckel:

In [;): AP)é +B Iva4)
1-D

Ao analisar a aplicagdo de sua equagdo com diversos materiais bastante distintos, como
chumbo, cobre, agco inoxiddvel, titanio, carboneto de titanio, alumina etc., os autores concluem
que o parametro A, ou seja, a inclinag@o da reta obtida quando se constréi o gréfico de In(1/1-D)
em func¢do de P, se relaciona com a habilidade do material se densificar por deformacao pldstica,
enquanto que o parametro B se relaciona com a densidade do p6 sem a aplicacdo de pressao, que
nada mais é que sua densidade aparente. Materiais ducteis apresentam alto coeficiente A, como
por exemplo, A=0,3027 no caso do chumbo, enquanto que materiais que nao se deformam, como
a alumina, apresentam um coeficiente de 0,0083. No entanto, com a extrapolacdo da reta para
pressdo igual a zero, os autores ndo obtiveram uma boa correlagdo entre o parametro B com as

densidades aparentes dos pds analisados.
1.2. Sinterizacao

A sinterizagdo € definida como o tratamento térmico aplicado a um material em pd, a uma
temperatura abaixo de seu ponto de fusdo, promovendo a unido de suas particulas e a formacio
de um corpo coerente. Esta € etapa € talvez a mais importante tanto no processo de consolida¢dao
de materiais ceramicos como na obtencdo de materiais por metalurgia do p6. A principal forca
motriz para a sinterizacdo € a reducdo de energia livre superficial, que é proporcional a 4rea
superficial do material em p6, mas geralmente a sinteriza¢do ndo € suficiente para eliminar toda a
porosidade do material. Desta forma, a sinterizagdo é um processo de densificacio ideal quando
se objetiva a obtencdo de uma pega porosa, por exemplo, um filtro. Em contrapartida, para
aplicacdes estruturais, torna-se necessdrio etapas posteriores para eliminar a porosidade, como,

por exemplo, os tratamentos termomecanicos de forjamento, laminacio ou extrusao.

A sinterizac¢do pode se dar totalmente no estado sélido, controlada por difusdo, ou pode ser

auxiliada pela formacdo de uma fase liquida.
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A sinterizagio no estado sélido pode ser dividida em trés estdgios (THUMMLER e
THOMMA, 1967, citado por ARUNACHALAM, V. S. e SUNDARESAN, R., 1991):
- ligacdo das particulas por formagao de empescocamento entre elas;
- contracdo da pega causada pela reducido da porosidade e mudanca na geometria do
poro;
- isolamento da porosidade interconectada, transformando-a em porosidade fechada,
seguido de homogeneizacdo da composi¢do, crescimento do tamanho de grio e

eliminacdo da porosidade residual.

A sinterizagdo no estado liquido € possivel através da adicdo de um componente que se
funde a temperatura de sinterizacdo, adiantando, assim, o processo de un#io entre as particulas.
Este processo também pode ser dividido em trés estdgios (KINGERY, 1959 e KAYSSER e
PETZOW, 1985, citados por ARUNACHALAM, V. S. e SUNDARESAN, R., 1991):

- inicialmente, a fase liquida molha as particulas e promove o rearranjamento destas e a

densificacdo da peca;

- em seguida, dtomos superficiais da fase solida se dissolvem no liquido e reprecipitam

em outra superficie com menor energia livre;

- no final, apds a solidificacdo da fase liquida, a fase sélida remanescente sinteriza tal

qual em um processo em estado sélido.

Enquanto a sinterizacdo no estado sélido € dependente de tempo e temperatura, a
sinterizagdo com fase liquida € mais sensivel a temperatura que ao tempo. A sinteriza¢gdo com
fase liquida apresenta ébvias vantagens no processamento de materiais com alto ponto de fusao,

como o tungsténio ou 0s materiais ceramicos.

A sinterizacdo de pecas de aluminio € dificultada pela presenca de camada de 6xido
superficial nas particulas, que impede a difusdo de 4&tomos de aluminio. Por este motivo, as pecas
de aluminio sdo sinterizadas geralmente com fase liquida. Durante a sinterizacdo, a fase liquida
penetra na camada superficial de 6xido nos pontos em que esta se rompeu devido a deformagao
causada pela compactagdo e se difunde para o interior das particulas. Elementos de liga como o
cobre ou o silicio se difundem no aluminio e formam fases de baixo ponto de fusdo, fornecendo,

assim, a fase liquida necessdria ao processo (SCHATT, W. e WIETERS, K. —P., 1997). Devido a
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alta afinidade do aluminio pelo oxigénio, deve-se evitar a presenca de dgua ou oxigénio na
atmosfera de sinterizacdo. Como ndo se pode encontrar uma atmosfera redutora para o aluminio
devido a alta diferenca de entalpia entre ele e seu 6xido, deve-se utilizar atmosfera inerte. Por
esta razao geralmente se utiliza atmosfera de nitrogénio seco (nitrogénio liquido evaporado) para

a sinterizagdo de pecas de aluminio (NEUBING, H. C. e JANGG, G., 1987).

1.3. Extrusao

A extrus@o de p6s é um processo distinto da extrusdo de materiais mo noliticos. No caso da
metalurgia do pd, o material a ser extrudado é um compactado com densidade relativa em torno a
80 % ou, no caso de pos soltos, em torno de 60 %. Existe portanto uma alta porosidade e também
a presenca de particulas que ndo estdo ligadas umas as outras, o que faz com que os mecanismos
de deformagdo na extrusao sejam significativamente distintos. A extrusdo de pos € um processo

realizado a quente.

A utilizacdo de conformacao por extrusdo na metalurgia do p6 possibilita a eliminagdo da
etapa de sinterizagdo e a elimina¢do da porosidade tipica dos produtos sinterizados. A alta taxa de
deformacdo por cisalhamento que ocorre durante a extrusdo resulta na formacdo de uma forte
ligacdo entre as particulas e produz uma estrutura final similar a de um produto forjado (COSTA,
C. E., 1998). No caso de pds de aluminio e suas ligas, a extrusdo quebra a camada de 6xido que
recobre as particulas, proporcionando uma melhor unido entre elas. No caso de materiais
compositos refor¢cados com particulas, a extrusdo tende a eliminar os aglomerados de particulas e,

assim, melhorar sua distribuicdo na matriz (JAIN, M. K. e co-autores, 1993; TAN, M. J. e

ZHANG, X., 1998).

Existem dois tipos principais de extrusdo: extrusdo direta e extrusdo indireta. Denomina-se
extrusdo direta quando a matriz ou molde e a camara de extrusdo sdo fixos e o material a ser
extrudado desliza relativamente as paredes da camara por acdo do puncdo. O atrito entre o
material e a parede da camara aumenta a forca requerida ao puncio para a extrusido. A extrusao
indireta se caracteriza pelo movimento da matriz de extrusio em direcdo ao material a ser

extrudado, ndo havendo movimento relativo entre o material e a parede da camara, sendo
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portanto eliminado o atrito entre eles. Ambas técnicas podem ser utilizadas para a extrusao de pos

metdlicas, sendo porém mais utilizada a extrusao direta.

A Figura IV.3 esquematiza os dois tipos de extrusdo discutidos.

(a)

Material

Camara de extrusio
Matriz de exirusio
Puncio

Disco separador
Suporte da mairiz

N R W

2 (b)

Figura IV.3: Esquemas dos processos de extrusdo direta (a) e indireta (b) (ROBERTS, P. R.,
FERGUSON, B. L., 1991).

Com relac@o a extrusdo direta de pds metélicos, a literatura especializada apresenta trés

técnicas principais: extrusdo com o pé solto, extrusdao convencional de p6 compactado e extrusao

com p6 encapsulado. A Figura IV .4 ilustra estas trés modalidades de extrusdo de pds metélicos.
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Na extrusdo com o pd solto, o p6é € introduzido na matriz de extrusdo, sendo entdo
compactado e extrudado diretamente pelo puncdo. Na extrusdo convencional, que é o processo
mais empregado, o p6 é compactado em uma etapa anterior e o compactado assim obtido é
colocado na matriz de extrusdo. Na extrusdo com pé encapsulado, este é colocado em uma
cdpsula, compactado e em seguida, extrudado. Esta técnica permite a desgaseificacdo do
compactado, para evitar a sua oxidacdo durante a extrusdo; permite ainda a extrusdo de pds de
dificil compactagdo ou téxicos, que apresentem riscos para a saide. A capsula serve ainda para

melhorar a lubrificag¢do, favorecendo a extrusao.

Figura IV .4: Diferentes modalidades de extrusdo de p6s: extrus@o de pé solto (a); extrusdo de po

compactado (b); extrusao de p6 encapsulado (¢) (COSTA, C. E., 1998).
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1.3.1. Pressao de extrusao

A pressdo de extrusdo para ligas metélicas produzidas por fundi¢do é funcdo da sua tensao
de escoamento, da temperatura de extrusdo, do atrito entre o material e o molde, da taxa de
deformacdo imposta e da deformacdo requerida (ROBERTS, P. R. e FERGUSON, B. L., 1991).
Inicialmente, a pressdo cresce linearmente até atingir um valor méximo, em que o material
comega a extrudar. A partir deste valor maximo, para o caso da extrusdo direta, a pressdo diminui
a medida em que o pun¢do avanga, pois a drea de contato entre o material e a parede da camara
vai diminuindo. Para o caso da extrusdo indireta, a pressdo permanece constante, pois ndao ha

movimento relativo entre material e parede da camara.

A pressdo de extrusdo se expressa através da seguinte equacao:

P=KInR (IV.5)

onde P € a pressdo de extrusdo, R é a razdo de extrusdo, ou seja, a relacdo entre as dreas da secio

transversal da peca antes e apds extrusdo, e K € uma constante para o determinado material.

No caso da extrusdo de pds, a Equagao IV.5 ndo se enquadra perfeitamente, pois a tensdao
de escoamento do material varia significativamente duante a etapa de densificacdo e a medida

que as particulas do pé vao se soldando por deformacao.

ROBERTS, P. R. e FERGUSON, B. L. (1991) propdem, entdo, a seguinte equagdo para

expressar a relacio entre a pressdo de extrusdo e a razdo de extrusdo de pds:

P=a"+b"InR (Iv.6)
onde a” € o trabalho redundante e b~ € o trabalho de deformacao. O trabalho redundante inclui os
fendmenos de soldagem entre particulas, fratura e re-soldagem, enquanto a particula se deforma.

Como o trabalho redundante se relaciona com os fendmenos de soldagem das particulas, €

dependente do tamanho, forma e distribui¢do de tamanho das particulas, ou seja, da drea
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superficial do p6. Assim, pds com particulas mais finas necessitam maiores pressdes de extrusao

que pds com particulas mais grosseiras.

ZHOU, J. (1991) obtém a curva da variagdo da pressdo em fun¢do do deslocamento do
puncdo durante a extrusdo de p6 da liga de aluminio Al- 20 % Si - 3,1 % Cu - 1,3 % Mg - 0,3 %
Fe obtida por solidificacdo rdpida; a qual € apresentada na Figura IV.5. O autor divide o processo
de consolidacdo por extrusio do material em forma de p6 em trés etapas, indicadas pelos
nimeros 1, 2 e 3 na figura. Na primeira etapa o material € densificado, estando sujeito a uma
espécie de compactag@o a quente. Durante esta etapa, em que o aumento da for¢a ndo € linear
com a varia¢do do deslocamento, se produz um material quase totalmente densificado, porém as
particulas do pé permanecem fracamente ligadas entre si; a segunda etapa, caracterizada por um
pico de pressdo, se relaciona ao aumento da forga necessdrio para que o material comece a fluir,
tendo inicio a extrusdo; a terceira etapa se caracteriza por um estado de equilibrio em que a
pressdo cai muito lentamente com a continuacdo do processo, cevido a redugdo do atrito entre
material e paredes da cAmara. contentor. Esta reducdo lenta da do valor da pressdo requerida para
a deformacdo do material nos estagios finais da extrusdo € atribuida pelo autor por um processo

de recuperacdo dindmica cuja forca motriz seria a energia de deformacio armazenada.

Por outro lado, ROBERTS, P. R. e FERGUSON, B. L. (1991), trabalhando com a liga de
aluminio Al — 0,33 Mg - 0,12 Si, ndo observam esta reducio da pressao no final da extrusdo, mas

sim um pequeno e gradual aumento apds o pico de pressdo, conforme mostra a Figura IV.6.
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Figura IV.5: Variacdo da pressao durante a extrusdo de p6 de Al - 20 % Si - 3,1 % Cu - 1,3 % Mg
- 0,3 % Fe (ZHOU, 1., 1991).
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Figura IV.6: Variacdo da for¢a durante a extrusdo de pé Al — 0,33 Mg - 0,12 Si (ROBERTS, P.
R. e FERGUSON, B. L., 1991).

1.3.2. Temperatura de extrusao

A extrusio de produtos metaldrgicos convencionais pode se realizar a frio ou a quente. No
entanto, a extrusdo a quente ¢ mais empregada pois se reduz a resisténcia do material a
deformacao, reduzindo, assim, a for¢ca necessdria para a extrusio, o que permite o uso de prensas

de menor capacidade e a redu¢@o do custo final do processo.

No caso da extrusdo de pds, o processo de extrusdo visa ndo s6 dar forma ao material, mas
também promover a unido entre particulas, j4 que € utilizado com substituto da sinterizacao.
Assim, torna-se imprescindivel que a extrusio seja feita a quente. H4 um limite inferior e superior
para a temperatura a extrusio, pois a temperatura excessivamente alta produz fusio incipiente, o
que resulta em trincas superficiais no produto, chegando a dar um aspecto ramificado a barra
extrudada; e temperatura excessivamente baixa também pode resultar em trincas superficiais por

efeito de deformacio a fro (ZAPATA, W. C., TOMIYAMA, M. e DONADON, M. V., 1997).

BESTERCI, M. e co-autores (1989), analisando a influéncia da temperatura de extrusao em
p6s AI-FALC4 entre 410 e 600 °C, observam que materiais extrudados a menores temperaturas
apresentam estrutura mais encruada e como conseqiiéncia, com valor de limite de escoamento e

mais elevado. Maiores temperaturas de extrusdo produzem estruturas com menos defeitos e com
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maior ductilidade. Os autores concluem que a extrusdo a temperaturas em torno de 500 °C

oferece um bom compromisso entre resisténcia e ductilidade, para a liga estudada.

Outro fator a ser considerado € que baixas temperaturas de extrusio podem produzir
defeitos nas particulas de refor¢o, diminuindo, desta forma, a resisténcia mecanica do material
composito. BORREGO, A. e co-autores (1996), trabalhando com a liga AA6061 reforcada com
15 % em volume de carboneto de silicio em forma de whiskers e variando a temperatura de
extrusdo (300, 359 e 498 °C), observam que a extrusdo a menor temperatura acarreta a fratura das
particulas de reforco. Também SHIN, K. e co-autores (1998), trabalhando com extrusdao de
aluminio da série 2000 reforcado com carboneto de silicio em forma de whiskers, observam que a
maior temperatura de extrusio promove menos ruptura dos whiskers, resultando em um

compdsito com melhores propriedades mecanicas.

1.3.3. Razao de extrusao

Como mencionado anteriormente, a pressdo de extrusdo € fun¢do da razdo de extrusdo, a

qual € dada pela seguinte relagdo:

R = Ao/A¢ av.m

onde Ay € a secdo transversal do material antes de ser extrudado e Ar € a secdo transversal do

material apds extrusao.

N3io existe um critério plenamente estabelecido para a defini¢do da razdo de extrusdo a ser
utilizada. E evidente que quanto maior for a razio de extrusdo, maiores serdo as deformacdes as
quais se submete o material durante a extrusdo e melhores devem ser as suas propriedades finais.
No entanto, a maioria dos trabalhos na drea de extrusdao de pds metélicos relata utilizacdo de
razdes de extrwsao que vao desde 10:1 até 100:1; sendo que valores intermedidrios, entre 20 a

25:1, sdo os mais comumente empregados.

TAN, M. J. e ZHANG, X. (1998), trabalhando com razdes de extrusdo entre 20 e 200:1,

observam que o aumento da razdo de extrusdo melhora a qualidade superficial do produto. LAST,
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H. R. e GARRETT Jr, R. K. (1996) observam que razdes de extrusdao intermedidrias levam a uma
mais favordvel combinacdo de resisténcia, ductilidade e tenacidade que razdes altas ou baixas de
extrusdo. Segundo estes autores, baixas razdes resultam em baixa ductilidade e tenacidade
provavelmente devido a presenga de impurezas e vazios em contornos do p6 de partida, enquanto
que altas razdes também resultam em baixas ductilidade e tenacidade devido as menores

distancias dos contornos do p6 de partida e ao maior alinhamento destes contornos.

HANADA, K. e co-autores (1997), trabalhando com compésitos de Al-Li refor¢ado com 10
e 20% de carboneto de silicio, analisam a influéncia da razdo de extrusdo (10, 20 e 40:1) sobre a

microestrutura e as propriedades mecanicas de seus produtos. Nas amostras extrudadas com razao

10:1, a distribui¢do de refor¢o € desigual entre o centro e a periferia da barra, enquanto esta

7

diferenca ndo ¢ mais observdvel em amostras extrudadas com razdo 20 ou 40:1. Os autores
observam que com razdo de extrusdo de 40:1 ocorre um decréscimo na resisténcia do material,

devido, possivelmente, a danos causados as particulas de reforco e a interface matriz / reforco.

HU, L., LI, Z. e WANG, E. (1999), trabalhando com a liga AA2024 apds processo de
moagem em atritor, concluem que a resisténcia mecanica do produto aumenta com o aumento da

razao de extrusdao empregada e praticamente se estabiliza para razdes entre 21 e 25:1.

1.3.4. Velocidade de extrusao

A velocidade de extrusdo ¢é determinada tanto pela pressdo aplicada quanto pela
temperatura empregada; determina, por sua vez, a taxa de deformacdo aplicada pela extrusdo.
ROBERTS, P. R. e FERGUSON, B. L. (1991) reportam que a extrusdo de pds compactados é

menos dependente da velocidade de extrusdo do que a extrusio de produtos fundidos.
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1.4. Outros processos de consolidacao de pos

1.4.1. Laminacao

E possivel a producdo de chapas a partir de pés metalicos simplesmente por laminacdo dos
pos entre cilindros, como ilustra a Figura IV.7. Neste processo de compactagdo a frio, a
densificacao ocorre devido as forgas de atrito entre as particulas submetidas a laminag@o. A chapa
obtida pode ser posteriormente sinterizada e re-laminada, para a obteng@o do produto final. Por
meio do aquecimento dos cilindros de laminacg@o, pode-se combinar os processos de laminagdo e
sinterizacdo dos pds. No entanto, este processo ainda ndo é economicamente competitivo para a
producdo de chapas metélicas. Porém, para algumas aplica¢des, como a produgdo de chapas

metélicas porosas, por exemplo, este processo pode ser vantajoso.

Figura IV.7: Esquema do processo de laminacdo de pés (SCHATT, W., WIETERS, K. -P.,
1997).

1.4.2. Conformacao por injecao

A conformacao por injecdo € um método utilizado para consolidar tanto materiais metélicos

como ceramicos, de maneira similar a conformacgao de polimeros por inje¢do. No caso dos metais
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e ceramicos, as particulas do pé sdo misturadas com um ligante termopldstico, obtendo-se assim
uma pasta. Esta pasta € injetada em um molde para a obtencdo de uma peca conformada. Apds a
conformacgdo, a peca € submetida a aquecimento para a queima do material ligante e € entdo
sinterizada. A conformacdo por inje¢do utiliza pds com tamanho de particulas muito pequenos e
de morfologia esférica, para que a pasta apresente a menor viscosidade possivel e assim possa
preencher adequadamente moldes com geometria complexa. E um processo adequado para a

produc¢do em larga escala de componentes de pequenas dimensdes.

1.4.3. Sinterforjamento

A técnica de sinterforjamento consiste em compactar o p6 em uma preforma, alcancando
uma densidade relativa em torno a 75 %, sinterizar em atmosfera inerte e, rapidamente, transferir
a peca para uma prensa de forjamento, obtendo-se, assim, a forma final do produto com

praticamente 100 % de densidade relativa. A Figura IV.8 ilustra o processo de sinterforjamento.

Forjamento

Sinterizacio

¥
Compactacgio =)

Figura IV.8: Esquema do processo de sinterforjamento (SCHATT, W., WIETERS, K. —P., 1997).
1.4.4. Sinterizacao resistiva

A sinterizacdo resistiva € uma técnica de consolidagdo que consiste em passar uma corrente
elétrica através do compactado, e desta forma produzir calor necessdrio para a sua consolidagao.

O processo € finalizado em menos de 1 segundo; por ser muito rdpido, ndo necessita de prote¢ao

atmosférica (HONG, S. J. e KAO, P. W, 1991).
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2. Conformacao dos Pos

Os p6s AA6061, AA6061 + AIN, AA6061 + SNy e AA6061 + ZrB, produzidos foram
consolidados por compactacdo uniaxial a frio seguida de extrusdo a quente, para aobtencdo de
produtos finais na forma de barras. Inicialmente foram caracterizados quanto a compactabilidade
em ensaios de compactacdo a frio, a extrudabilidade em ensaios de extrusdo e, apOs extrusao,
foram caracterizados em termos de densidade e de sua microestrutura. Os resultados foram

relacionados com a condi¢do de mistura dos pés (tipo de moinho utilizado e tempo de moagem).

2.1. Métodos experimentais

2.1.1. Ensaios de compactabilidade na compactac¢ao uniaxial a frio

A compactabilidade dos compdsitos produzidos em diferentes condicdes foi analisada
através do levantamento de curvas da variagdo da densidade relativa dos pds apds compactacio,

em fun¢do da pressao de compactacgdo utilizada.

a. Equipamento utilizado

O equipamento utilizado para a compactacdo dos pds foi uma prensa hidraulica, marca
Microtest (Espanha), modelo ECH/1000/H, com capacidade de for¢ca médxima de 1000 KN
equipada com sistema automatizado de controle da taxa de aplica¢do da for¢a. Foi utilizada
matriz cilindrica tipo flutuante, construida segundo norma MPIF Standart 45 (1988)

Determination of Compactability (compressibility) of Powders.
b. Variaveis investigadas
Para a determinagdo das curvas de compactabilidade, se fixou uma massa de 10g de p6 a

ser compactado e se variou a pressdo de compactacido de 200 a 500 MPa, com intervalos de 100

MPa. Foram determinadas curvas de compactabilidade para as misturas apresentadas na Tabela

IV.1.
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Tabela IV.1: P6s utilizados para os ensaios de compactabilidade.

Sistema Tempo de moagem de alta energia (horas)
AA6061 0;1,5;3;4,5;6,8,10; 16 e 24
AA6061 +5 % AIN 0;1,5;3;4,5,6;8; 10e 12,5
AA6061 + 15 % AIN 0;1,5;3;4,5;6; 8¢ 10
AA6061 + 5 % SNy 0;1,5;3;4,5;6; 8¢ 10

Observacdo: os tempos indicados por 0 horas se referem a amostra como recebida, no caso do p6

AA6061 e pés misturados em moinho de bolas convencional, por 1,5h, no caso das misturas.

¢. Procedimento experimental

Para os testes de compactabilidade colocouwse 10 gramas de p6 dentro da matriz
previamente lubrificada com estearato de aluminio. Aplicouse a forca a uma taxa de 2.000 N/s,
até ser atingida a forca equivalente a pressao desejada, sendo entdo esta mantida por 10s. Apos a
aplicacdo de pressdo, a amostra foi retirada do molde, medida e pesada. Obteve-se compactados

cilindricos com aproximadamente 10 mm de altura e diametro de 25,0 mm.

d. Técnicas de analise

Para cada condi¢do de pressdo, se compactou duas amostras. Uma vez obtidas as amostras
compactadas, estas foram pesadas em uma balanca com precisdo de 0,005g e medidas com um
paquimetro com precisdo de 0,025 mm. Com estes dados, se calculou a densidade de cada

amostra compactada.

A densidade (d) de um material se determina dividindo sua massa (m) pelo volume (V) que

ocupa. No caso de uma amostra cilindrica, o volume é dado por:

V=mr’h (IV.8)
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onde r € o raio e h € a altura do cilindro. Assim, a densidade da amostra compactada ¢é

determinada através da seguinte expressao:

(IV.9)

A densidade relativa (d,) de um material poroso se determina dividindo sua densidade pela
densidade tedrica do material (d.sricq), OU seja, a densidade que o material apresentaria se ndo

apresentasse poros:

d = % (IV.10)

No caso da liga AA6061, sua densidade tedrica é 2,70 g/cnf (ASM HANDBOOK, 1992).
Para os p6s compdsitos, deve-se levar em consideracao as densidades dos materiais de reforco e a
quantidade adicionada. A Tabela IV.2 apresenta os valores das densidades tedricas para os
compositos em estudo, segundo cdlculos feitos a partir das densidades tedricas da matriz e dos
reforgos, conforme Capitulo 3, e de suas respectivas fracdes volumétricas. Estes valores serdo
utilizados para o célculo das densidades relativas dos pds compdsitos apds compressdao e dos

materiais compdsitos apds extrusao.

Tabela IV.2: Densidades tedricas dos pés compdsitos produzidos.

Sistema Densidade (g/cn’)
AA6061 +5 % SyNy 2,73
AA6061 +5 % 71B, 2,78
AA6061 + 5 % AIN 2,72
AA6061 + 15 % AIN 2,77

Como a medida da densidade é feita de maneira indireta, o erro cometido na sua
determinac@o (dd) deve considerar o erro cometido na medida da massa (dm), o erro cometido na

medida do raio (0r) e o erro cometido na medida da altura do cilindro (3%). Estes erros
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correspondem as precisdes dos equipamentos de medicdes utilizados. Desta forma, o erro
cometida na determinacdo da densidade deve considerar a propagacdo dos erros cometidos nas

medidas diretas, através da seguinte expressao:

od od od
= = - - IV.11
dd (am}m—l—(ar }r+(ah}h ( )

ad 1 dd 2m ad
Como — =———

—, — =—5—- € — =—— ,entao
om wr°h or mw’h oh Twroh

ou, simplificando,

nr’h r

8d =( ! Iﬁm 4 Zmor +’”78h) (IV.12)
O erro cometido no célculo da densidade relativa é dado pela expressao:

5d. =5% B (IV.13)

Considerando-se a massa da amostra (10 gramas), suas dimensdes (12,50 mm de raio e, em
média, 10 mm de altura), e os erros cometidos em cada uma destas medidas, se calculou o erro
cometido nas medidas de densidades. Este erro foi menor, em todos os casos, que 0,07 % do
valor de densidade calculado. Assim, este erro foi desconsiderado e€ as medidas foram tomadas

como precisas.

Para cada material analisado, se construiu a curva da densidade relativa em func¢do da
pressdo de compactacdo aplicada e, com a ajuda da Equacdo de Panelli e Ambrézio Filho
(Equacdo 1V.4), estas curvas foram linearizadas, para uma melhor compreensdao do
comportamento de cada pé durante a compactagdo, ou seja, de sua compactabilidade.
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2.1.2. Ensaios de extrusao

a. Equipamento utilizado

Os ensaios de extrusdo se realizaram com a utilizacdo da mesma prensa utilizada para a
compactacdo, adaptada para tal com um forno elétrico para aquecimento da amostra a
temperatura de extrusdo. A matriz de extrusio se posiciona m centro do forno, o qual € cilindrico
e aberto nas extremidades, para possibilitar a aplicagdo da pressdo ao material no interior da
matriz de extrusdo. A Figura IV.9 apresenta um esquema da matriz de extrusdo, posicionada

dentro do forno e junto a prensa.

b. Condicoes de extrusao

Nos ensaios de extrusdao foram mantidas constantes as condi¢cdes operacionais. As amostras
compactadas conforme descrito em item anterior, foram extrudadas de forma direta, a 500 °C,
com velocidade de extrusdo de 5 mm/s e razdo de extrusdo de 25:1. A extrusio foi realizada sem

encapsulamento e desgaseificagdo prévios. Obteve-se, assim, extrudados com 5 mm de didmetro.

Foi extrudada a maioria dos pds produzidos, segundo indicado na Tabela IV.3

¢. Procedimento experimental

Previamente a extrusdo das amostras que passaram pelo processo de moagem de alta
energia, foi necessdrio realizar um tratamento térmico de recozimento nas amostras ja
compactadas, a fim de evitar os defeitos provocados nos materiais extrudados devido ao excesso
de energia armazenada durante a moagem, problema este que serd melhor abordado na discussao
dos resultados. Este tratamento foi feito a 400 °C, por 2 horas, sem controle de atmosfera. O p6
da liga como fabricado e os pds compdsitos misturados convencionalmente ndo passaram por

este tratamento térmico de recozimento.
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Figura IV.9: Esquema da matriz, forno e prensa para a extrusio de pds.

Tabela 1V.3: Pé6s utilizados para os ensaios de extrusao.

Sistema Tempo de moagem (horas)
AA6061 0e24
AA6061 + 5 % AIN 0; 1,5; 3;4,5;6; 8, 10e 12,5
AA6061 + 15 % AIN 0;1,5;3;4,5;6;8¢ 10
AA6061 + 5 % ZrB, 0e 12,5
AA6061 +5 % SNy 0; 1,5; 3;4,5,6; 8e 10

Observagdo: os tempos indicados por 0 horas se referem a amostra como recebida, no caso do p6

AA6061 e pés misturados em moinho de bolas convencional, por 1,5h, no caso das misturas.
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Para controle da temperatura de extrusdo, um termopar foi colocado junto aos resistores do
forno. Para se medir a diferenca entre a temperatura medida pelo termopar de controle e a
temperatura na amostra, se realizaram ensaios de calibracdo. A Figura IV.10 apresenta a curva de
calibracdo obtida em um primeiro ensaio do dia, quando o ferramental estd a temperatura
ambiente e deve, junto com a amostra, ser aquecido até a temperatura de ensaio; e a Figura IV.11
mostra a curva obtida em um segundo ensaio, quando j& se parte de um ferramental aquecido.
Através da andlise destas curvas, se determinou o tempo de uma hora e cinco minutos de
aquecimento para o primeiro ensaio do dia, e vinte e cinco minutos, para 0s ensaios posteriores,

para que a amostra seja sempre extrudada a temperatura de 500 °C.
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Figura IV.10: Curva de calibragdo da temperatura da amostra em relagdo a do forno, para o

primeiro ensaio do dia
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Figura IV.11: Curva de calibrac@o da temperatura da amostra em relagido a do forno, para ensaios

posteriores ao primeiro ensaio do dia
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Assim como na compactagdo, a carga foi aplicada automaticamente, segundo programa de
controle da prensa previamente estabelecido, a uma taxa de aplicacdo de 2.000 N/s. Quando a
velocidade de extrusdo atingiu 5 mm/s, se interrompeu o aumento da forca aplicada, mantendo-a
constante até o final da extrusdo. Este valor de forca aplicada, dividida pela drea do material

compactado, foi tomada como a pressio de extrusao.

A seqiiéncia dos testes de extrusdo das amostras foi aleatéria, como forma de evitar
interferéncia sistemdtica do processo nos resultados. Além disto, todos os primeiros ensaios do
dia foram realizados com amostras compactadas da liga sem reforco, as quais nido foram
utilizadas para posterior caracterizagdo mecanica e microestrutural. Desta forma, todos os
compositos extrudados e depois caracterizados foram produzidos com tempo de aquecimento de
25 minutos, ou seja, todos os ensaios iniciados com ferramental frio foram descartados. Apés a

extrusao, a amostra foi resfriada ao ar.

d. Técnicas de analise

d.1. Determinacao da pressao de extrusao

Para maior confiabilidade de resultados, se extrudaram 8 amostras de cada material. Em
cada ensaio, se tomou como pressdo necessdria para a extrusao o valor da pressdo no momento
que a velocidade de extrusdo atingiu 5 mm/s. Para cada mistura de pds, portanto, se obteve um
valor de pressdo de extrusdo, o qual foi relacionado com o tempo de moagem ao qual os pds

foram submetidos.

Como ferramenta estatistica para comprovar o efeito do tempo de moagem sobre a pressao
de extrusdo, se utilizou a andlise de variancia de um fator tinico. Assume-se que o tempo de
moagem ¢ a unica varidvel de influéncia sobre a pressdo de compactagcdo, em cada sistema
composito. Esta ferramenta permite avaliar o efeito de um tratamento sobre uma propriedade ou
de uma varidvel independente sobre uma varidvel dependente de processo. Para que este teste
seja valido, é necessario que o procedimento experimental seja completamente aleatério. Neste
caso em que os niveis dos tratamentos, ou seja, os tempos de moagem foram escolhidos de forma

especifica, as conclusdes extraidas da andlise de varidncia somente pode ser aplicada aos tempos
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considerados na andlise, ndo podendo ser atribuidas a tempos ndo analisados, o que se define

como analise de um modelo de efeitos fixos MONTGOMERY, D. C., RUNGER, G. C., 1994).

A andlise de variancia de fator tinico permite apenas verificar se o tratamento influi ou ndo
significativamente sobre uma propriedade, porém ndo permite verificar qual dos diferentes niveis
do tratamento mais divergem. Para tal, se utilizou o método de compara¢ao miltipla, que utiliza o
conceito de contraste. Assim, se possibilita determinar em qual intervalo de tempo de produz a

variagdo mais significativa.

d.2. Determinacio da densidade final do extrudado

Uma vez obtidas as amostras extrudadas, cortou-se suas extremidades com uma cortadora
de precisdo, de modo a se obter um cilindro perfeito, os quais, posteriormente, foram utilizados
para caracterizagdo mecanica em ensaios de tracdo. Também se cortou amostras para
metalografia e ensaios de dureza. Os cilindros foram pesados em uma balanca de precisdo de
0,005g e medidas com um paquimetro com precisdo de 0,025 mm. Com estes dados, se calculou

a densidade de cada amostra extrudada.

O erro cometido nesta medida é calculado de maneira idéntica ao erro cometido na medida
da densidade da amostra compactada. Considerando-se o peso de um cilindro extrudado em torno
de 6g, as dimensdes (2,50 mm de raio e, em média, 110 mm de altura), e os erros cometidos em
cada uma destas medidas, os erros finais sdo ainda menores que os erros cometidos nas medidas
de densidades das amostras compactadas, neste caso em torno a 0,02 % do valor de densidade
calculado. Assim, este erro também foi desconsiderado e as medidas foram tomadas como

precisas.

d.3. Caracterizacao metalografica

A caracterizacdo microestrutural das amostras extrudadas foi realizada através de
microscopia Optica. A preparagdo de amostras foi realizada utilizando técnicas convencionais de
metalografia. Apdés polimento, os compdsitos extrudados foram observados sem ataque para

melhor visualizacdo da distribuicdo de refor¢o pela matriz metdlica. Algumas amostras foram
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atacadas com reagente de Keller para se observar a microestrutura desenvolvida na matriz de

aluminio apds a extrusio.

2.2. Resultados e discussoes

2.2.1. Ensaios de compactabilidade na compactac¢ao uniaxial a frio

a. Compactabilidade do po6 da liga AA6061

Para facilitar a compreensao dos resultados obtidos nos ensaios de compactacio, cabe aqui

fazer uma breve explanagdo dos efeitos que levam a uma maior ou menor densificacdo dos pés

durante compactacdo: a sua capacidade de empacotamento e a deformacao das particulas.

Quanto a capacidade de empacotamento, como ji mencionado no capitulo anterior, a
morfologia equiaxial de particula propiciam um melhor empacotamento destas em comparacdo
com particulas alongadas ou laminares; este efeito propicia a obten¢do de maiores densidades
aparentes em poOs constituidos de particulas equiaxiais do que de particulas laminares. A
densidade aparente pode ser pensada como a densidade obtida ap6s compactacdo a pressdo zero.
Assim, a baixas pressoes, ou seja, pressdes de compactacdo que ndo deformam significativamente
as particulas do po, prevalece o efeito de empacotamento sobre a deformagdo das particulas na
densificagcdo obtida apdés compactacdo. Com maiores pressdes, passa a prevalecer, na
densificagc@o obtida apds a compactagdo, o efeito da deformacao pléstica imposta as particulas do

p6 durante o processo de compactacio sobre o efeito do empacotamento das particulas.

Quanto a deformacao das particulas durante compactagdo, sdo dois os parametros inerentes
ao p6 que determinam a sua capacidade de se deformar plasticamente: sua dureza e sua
morfologia. Estes parAmetros atuam da seguinte maneira:

- Quanto maior a dureza, menor a deformacdo das particulas do p6 devido a aplicacdo da

pressdo de compactacio;

- Com relacdo a influéncia da morfologia das particulas do po, particulas equiaxiais

apresentam menor capacidade de deformar-se plasticamente que particulas alongadas

ou laminares.
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A Figura IV.12 ilustra a influéncia da morfologia das particulas do p6 sobre a capacidade
de densifica¢do por deformagdo pldstica durante ensaio de compactacao uniaxial a frio. Através
deste esquema, se pode observar que particulas alongadas possuem maior capacidade de
densificar-se por deformacao pléstica (com dobramento de particula, por exemplo), enquanto que

as particulas esféricas exibem uma menor capacidade de densificacdo por deformacdo plastica.

FFFFIFFI I FIIIT

FFFFIFFIF I FIsses,

FEFFS TSI TIIFTTS
% T T e T

Figura IV.12: Esquema representativo da influéncia da morfologia sobre a capacidade de
densificacdo por deformacio pldstica em ensaio de compactagdo uniaxial a frio de particulas

equiaxiais (a) e particulas laminares ou alongadas (b).
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A Figura IV.13 apresenta as curvas de compactabilidade obtidas para os pos da liga
AA6061 para todas as condicdes de moagem utilizadas. Pode-se observar que as curvas de
variacdo da densidade relativa do pé com a pressdo aplicada apresentam o comportamento tipico
em compressdo de pos metdlicos, conforme apresentado na literatura (vide Figura IV.1). Os
valores de densidade relativa obtidos sdo apresentados no Anexo 2. Para todos os materiais
analisados e todas as pressdes utilizadas, o desvio padrido ficou abaixo de 1% das médias das
duas medidas. Isto confirma o fato de ser a densidade obtida apds compacta¢do uma propriedade

com pouca variacdo e justifica o nimero de apenas duas amostras para cada valor de pressdo

utilizado.
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Figura IV.13: Curvas de compactabilidade do p6 da liga AA6061 apds diferentes tempos de

moagem de alta energia (0 h indica material como recebido).
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Observa-se que para o p6 na condi¢do como recebido se obtém, dependendo da pressdo de
compactagdo, densidades entre 80 e 90 % da densidade tedrica; estes sdo resultados esperados

para este tipo de material.

De um modo geral, pode observar-se que quanto maior o tempo de moagem de alta energia
ao qual as particulas foram submetidas, menor € a densidade obtida apds compactacdo. Este
comportamento pode ser explicado pelo continuo endurecimento das particulas com o tempo de
moagem, conforme ja mencionado, que, impondo uma maior resisténcia a deformacdo, impede
que se alcance o mesmo nivel de densificagdo obtido com pds submetidos a menores tempo de

moagem.

No entanto, observa-se algumas excecdes para este comportamento:

- As densidades obtidas com o p6 como fabricado (indicado pela curva O h) sdo menores
que as do p6 submetido a 1,5 horas de moagem de alta energia, para todas as pressoes
analisadas; a diferenca entre os valores de densidade para estas duas condi¢cdes aumenta
com o aumento da pressdo de compactacao;

- Ap6s compactagdo a 500 MPa, a densidade obtida com o pé como fabricado é menor
que a do p6 submetido a 3 horas de moagem;

- Ap6s compactacido a 200 MPa, a densidade obtida com o pé submetido a 10 horas de

moagem € menor que a do pé submetido a 16 horas de moagem.

Como visto anteriormente, as particulas do p6 submetido a 1,5 horas de moagem de alta
energia apresentam maior dureza que as particulas do pé como fabricado, devido a deformagao
sofrida com o processo de moagem, o que deveria levar a menores densidades apds compactacio
do que as particulas do p6 como fabricado. Porém, o efeito da morfologia — particulas laminares
ou alongadas, presentes no p6 submetido a este tempo de moagem, possuem maior capacidade de
densificacdo por deformacdo pléstica — €, neste caso, maior que o efeito do aumento da dureza,
fazendo com que se obtenha maiores densidades apds compactacdo com o pd constituido por
particulas laminares. Pode observar-se, também, que a diferenca entre os valores de densidade
aumenta com o aumento da pressdo aplicada durante a compactacdo: menores pressdes, maior a

contribuicdo do melhor empacotamento das particulas esféricas; maiores pressdes, maior a
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contribuicio da maior capacidade de densificacdo por deformacdo plastica de particulas

laminares.

J4 no caso das particulas do p6 submetido a 3 horas de moagem, com pressoes de 200 e 300
MPa, prevalecem a tanto a maior dureza quanto o pior empacotamento das particulas laminares
do p6 no sentido de se obter um compactado menos denso que o obtido com o pé como
fabricado. No entanto, com a aplicag@o da pressdo de 500 MPa durante a compactacdo, passa a
prevalecer a maior capacidade de deformacao da morfologia laminar sobre o efeito da dureza das
particulas do pd, fazendo com que se obtenha maior densidade apds compactagdo com o pd
submetido a 3 horas de moagem que com o p6 como fabricado. Deve ser levado em conta que o
efeito da morfologia laminar na capacidade de deformacdo é apenas uma circunstancia
geométrica e para que pudesse prevalecer o efeito da morfologia laminar sobre o efeito da dureza
das particulas, foi necessdrio a aplicacdo de uma pressdo mais alta que no caso das particulas do
pé submetido a menor tempo de moagem. Em outras palavras, a maior dureza das particulas
laminares do p6 submetido a 3 horas de moagem, em comparacdo com as particulas do pd
submetido a 1,5 horas de moagem, explica o fato de que, com o p6 submetido a 3 horas de
moagem, apenas com 500 MPa se obtém uma densidade superior a do p6 como fabricado,

enquanto que, com o pd submetido a 1,5 horas de moagem, j4 com 200 MPa se supera a

densidade obtida com o p6 como fabricado.

Os mesmos efeitos explicam porque se obt€ém menores densidades apds compactagdo a 200
MPa, com particulas do p6 submetido a 10 horas de moagem comparado com particulas do p6
submetido a 16 horas de moagem, mesmo sendo estas mais duras: o melhor empacotamento das
particulas equiaxiais do p6 submetido a 16 horas de moagem prevalece sobre a maior capacidade
de deformacdo inerente a morfologia laminar das particulas do p6 submetido a 10 horas de
moagem no sentido de se obter a maior densificacdo. Com o aumento da pressdo de compactacgao,
passa a prevalecer a maior capacidade de deformacdo pléstica das particulas do p6 submetido a

10 horas, tanto pela menor dureza — menor tempo de moagem — quanto pela morfologia laminar.

Para uma melhor compreensdo do compactabilidade dos pds utilizados neste trabalho,

utilizou-se a Equacdo IV .4 para linearizar as curvas de compactabilidade, isto €é:
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In [L)z AP” + B (IV.4)
D

A Figura IV.14 mostra a reta obtida ao aplicar a Equacgdo IV.4 aos valores de densidade em
funcdo da pressao de compactacdo, para o pé da liga AA6061 como recebido e apds 1,5h de
moagem de alta energia. Observa-se que os pontos descrevem satisfatoriamente uma reta, com
coeficientes de correlagdo linear superiores a 0,99 em ambos os casos, o que pode ser
considerado como quase perfeito. Em todas as linearizagdes feitas neste estudo, o coeficiente de

correlacd@o linear foi maior que 0,99.
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Figura 1V.14: Retas obtidas com a linearizacdo das curvas de compactabilidade, segundo
Equacdo IV 4, do p6 da liga AA6061 como fabricado e submetido a 1,5 horas de moagem de alta

energia.

Observa-se claramente a maior inclina¢do da reta que representa a compactabilidade da liga
ap6s 1,5h de moagem, com relagdo a reta de compactabilidade do material como recebido,
indicativo da melhor capacidade de compactacdo do p6 submetido a reduzido tempo de moagem,

conforme discutido.

Outras equacdes para a determinacdo da relacdo entre a densidade de compactados e a

pressdo de compactagio foram testadas (HECKEL, R. W., 1961; KAWAKITA, K., LUDDE, K.
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H., 1970; RONG-DE, G., 1995), porém, a Equacdo de Panelli e Ambrézio Filho, além de
apresentar os melhores coeficientes de correlag@o linear entre as equacdes testadas, possibilita a
correlagcdo entre o coeficiente angular da reta obtida com a capacidade de densificacdo de um p6
por deformacgdo pléstica. Esta correlacdo possibilitard a andlise da influéncia do tempo de
moagem sobre a compactabilidade do p6 da liga AA6061, que serd apresentada a seguir, e do
efeito da adi¢@o de reforco e do tempo de moagem sobre a compactabilidade dos pds compdsitos

produzidos no trabalho, a ser apresentada em item posterior.

A Figura IV.15 apresenta os coeficientes angulares das retas (coeficiente A, na Equacdo
IV.4) obtidas pela lineariza¢do das curvas de compactabilidade da liga AA6061 em funcdo do
tempo de moagem. Como mencionado anteriormente, o coeficiente linear da reta se relaciona a
habilidade do material de se densificar por deformacdo plastica. Assim, o menor coeficiente
apresentado pela reta relativa ao p6 como fabricado se deve basicamente a morfologia equiaxial
de suas particulas. As retas relativas aos pds submetidos a moagem por tempos entre 1,5 e 10h
apresentam os mais elevados valores de coeficiente angular. Estes pds, embora endurecidos pelo
processo de moagem, apresentam uma maior capacidade de densificar-se por deformagdo plastica

visto que apresentam morfologia laminar.

Coeficiente Angular
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Figura 1V.15: Coeficiente angular das retas obtidas pela linearizac¢do, segundo a Equacdo IV 4,

das curvas de compactabilidade da liga AA6061 em funcdo do tempo de moagem de alta energia

(0 h indica material como recebido).
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As retas relativas aos pos submetidos a 16 e 24h de moagem apresentam os coeficientes
angulares com valores mais préximos ao valor obtido para o p6 como fabricado. Como visto no
Capitulo III, o p6 da liga AA6061 ap6s 16 ou 24h de moagem ja ndo mais apresenta a morfologia
laminar, tipica da etapa intermedidria do processo de ligacdo mecénica, mas sim morfologia
equiaxial. Da mesma maneira que a modificacdo da morfologia esférica do material de partida
para a morfologia laminar nas etapas iniciais da moagem leva ao aumento da capacidade de
densificagdo por deformacgdo plastica, esta nova mudanca morfoldgica das particulas laminares
para particulas equiaxiais leva a redugdo da capacidade de densificagdo por deformacgdo pléstica,
o que se reflete na diminui¢cao dos coeficientes angulares das retas relativas aos pds submetidos a
16 e 24h de moagem. Este efeito se soma a maior dureza dos pés com maior tempo de moagem,
que também acarreta a reducdo da capacidade de densificagcdo por deformacdo plastica e,

consequentemente, do coeficiente angular.

Desta forma, os coeficientes angulares obtidos através da Equacdo IV.4 descrevem as
mudancas na compactabilidade da liga de aluminio AA6061 em funcdo das distintas morfologias
e das microestruturas que caracterizam as diferentes etapas do processo de moagem de alta
energia. A relacdo linear entre densidade e pressdo de compactacdo apresenta um baixo
coeficiente angular para pds com particulas com morfologia equiaxial; quando este material passa
a apresentar morfologia laminar, ocorre um aumento da ordem de 25% no coeficiente angular da
relacdo entre densidade e pressdo, e quando passa a apresentar novamente morfologia equiaxial
com aumento do tempo de moagem, ocorre uma reducdo da ordem de 20 % neste coeficiente

angular.

b. Compactabilidade dos pés compésitos produzidos

A Figura IV.16 apresenta as curvas de compactabilidade dos p6s AA6061 refor¢cados com 5
% de SsN4 misturados em moinho convencional por 1,5h (designada por O horas) e apds os
diferentes tempos de moagem de alta energia. Observa-se que, independentemente da pressdao de
compactagdo, a densidade alcancada € maior para amostras submetidas a mistura em moinho
convencional e, no caso de utilizacdo de moinho de alta energia, o aumento do tempo de moagem

leva a redugdo da densidade obtida. Como observado no Capitulo III, o processo de moagem de

alta energia produz deformacdo do pé da matriz metélica, dispersdo da camada superficial de
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oxidos no interior das particulas, refinamento microestrutural, além de reduzir o tamanho das
particulas de reforco e de distribuflas dentro das particulas da matriz. Estes fendmenos resultam
no aumento da dureza do p6 compdsito e, consequentemente, estas particulas se deformam menos
durante a compactagdo, resultando em menor densidade alcancada apds compressdo a uma

determinada pressao.
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Figura IV.16: Curvas de compactabilidade dos pés AA6061 reforcados com 5 % de SgN4
misturados em moinho convencional por 1,5h (designada por O horas) e apds os diferentes

tempos de moagem de alta energia

Também como ja mencionado no Capitulo III, a presenga de reforco adianta o processo de
ligacdo mecanica. Portanto, o aumento na dureza das particulas apés 1,5 horas de moagem de alta
energia serd maior com a mistura com SgNs que com o péd da liga sem reforco. Isto explica
porque, no caso da mistura AA6061 + 5 % SNy, o efeito do aumento da dureza das particulas
pelo processo de moagem de alta energia se impde sobre o efeito da morfologia das particulas ja
para 1,5h de moagem, enquanto que, no caso do pé sem refor¢o, acontece o inverso.
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A linearizagdo, segundo a Equacdo de Panelli e Ambrézio Filho, das curvas de
compactabilidade dos pds compdésitos reforcados com 5% de SN4, com os vdrios tempos de
moagem, e a andlise dos respectivos coeficientes angulares das retas obtidas, proporcionam uma
melhor andlise da influéncia do processo de moagem de alta energia sobre a compactabilidade. A
Figura IV.17 apresenta as retas obtidas pela linearizacdo das curvas da densidade em func¢do da
pressdo de compactacdo, utilizando a Equagdo 1V.4. Pode-se observar que os pontos podem

definir perfeitanente uma reta.
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Figura IV.17: Retas obtidas com a linearizagdo das curvas de compactabilidade, segundo
Equacgdo IV .4, do p6 da mistura AA6061 + 5 % SN4 para os varios tempos de moagem de alta

energia (0 h indica a mistura obtida em moinho convencional).

A Figura IV.18 apresenta os valores dos coeficientes angulares de todas as retas obtidas
com a linearizagdo, segundo Equacdo 1V .4, das curvas de compactabilidade dos pés AA6061 +
5% SisN4, para todas as condi¢des testadas. Observa-se o maior valor do coeficiente da reta

relativa ao material submetido a mistura em moinho convencional, indicando a maior capacidade
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de densificagdo por deformacgdo pldstica do pé misturado convencionalmente do que dos pos

submetidos a moagem de alta energia.
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Figura IV.18: Coeficiente angular das retas obtidas pela linearizacdo, segundo a Equacgdo IV 4,

das curvas de compactabilidade da mistura AA6061 + 5 % SiN4 em funcdo do tempo de

moagem de alta energia (0 h indica mistura em moinho convencional).

Como o processo de moagem de alta energia promove a reducdo do tamanho das particulas
de reforco e a sua distribui¢do no interior das particulas da matriz, além da dispersdo de 6xidos e
refinamento microestrutural da matriz, como visto no capitulo anterior, ocorre um continuo
endurecimento das particulas em funcdo do tempo de moagem. Assim, a Figura IV.18 mostra que
quanto maior o tempo de moagem, menor o coeficiente angular da curva linearizada de densidade
em funcdo da pressdo de compactacdo, o que indica que a capacidade de densificacdo por
deformacdo plastica diminui 2 medida que aumenta o tempo de moagem, devido ao continuo

endurecimento das particulas.

A Figura IV.18 mostra ainda uma significativa reducdo no coeficiente angular de 4,5 para 6
horas de moagem, o que pode ser atribuido a soma de dois fatores: o aumento da dureza com o
tempo de moagem e a mudangca da morfologia laminar para a morfologia equiaxial que se

observa apo6s 4,5 h de moagem.
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Os resultados obtidos para o p6 da liga AA6061 reforcada com 5% AIN e 15% AIN sdo
apresentados nas figuras que se seguem. As Figuras IV.19 e IV.20 apresentam as curvas de
compactabilidade obtidas com as misturas AA6061 + 5% AIN e AA6061 + 15% AIN,

respectivamente, submetidas a diferentes tempos de moagem.
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Figura IV.19: Curvas de compactabilidade obtidas com a mistura AA6061 + 5% AIN, submetidas

a diferentes tempos de moagem de alta energia (0 horas indica a mistura obtida em moinho

convencional).

Pode observar-se a redugdo continua das densidades obtidas com o aumento do tempo de
moagem de alta energia para ambos os teores de reforco, o que, como no caso da mistura com

SNy, pode ser explicado pelo aumento da dureza das particulas do p6 com o tempo de moagem.

No entanto, diferentemente do observado no caso da mistura com SgNy4, na qual, conforme

ja mencionado, as densidades obtidas com a mistura a 1,5 horas de moagem sdo menores que as
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densidades obtidas para a mistura realizada em moinho convencional, para qualquer uma das
pressdes analisadas, a densidade obtida ap6s compactacdo a 200 MPa da mistura AA6061 + 5 %
de AIN submetida a moagem em moinho convencional € menor que as densidades obtidas com a
mesma mistura submetida a 3 horas de moagem de alta energia e, apds compactacao a 300, 400 e

500 MPa, ocorre o inverso.

0,95
0,90
~ —— 0h
g 0857 X " 15h
< b
2 3h
< 0,80 4,5h
.g —*—6h
=
g 075 —*—8h
" 10h
0,70 7
0,65 T T T T
100 200 300 400 500 600
Pressao de compactacao (MPa)

Figura IV:20: Cwvas de compactabilidade obtidas com a mistura AA6061 + 15% AIN,
submetidas a diferentes tempos de moagem de alta energia (0 horas indica a mistura obtida em

moinho convencional).

Como vimos no capitulo anterior, o SNy acelera mais o processo de moagem de alta
energia que o AIN, portanto o aumento na dureza das particulas apds 1,5 horas de moagem de
alta energia é maior na mistura contendo S3N4 do que na contendo AIN. Como conseqii€ncia, no
caso da mistura AA6061 + 5 % AIN, o efeito do aumento da dureza das particulas pelo processo

de moagem de alta energia ndo ¢é suficientemente grande para se impor sobre o efeito da
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morfologia das particulas em todas as pressdes analisadas, como no caso da mistura AA6061 + 5
% de SgN4. Outro fator que deve ser considerado é a maior deformagdo adicional que as
particulas de AIN conferem as particulas de aluminio durante a compactagdo da mistura obtida
em moinho de baixa energia, comparativamente ao SgN4, conforme serd melhor explicado no
item posterior. Assim que, a baixas pressdes, prevalece a maior capacidade de densificacdo por
deformacao pléstica das particulas laminares da mistura AA6061 + 5 % AIN submetida a 1,5
horas de moagem de alta energia, o que faz com que este pé alcance maior densidade apds
compactacio. A pressdo de 500 MPa, prevalece a maior capacidade das particulas de AIN de
causar deformacdo adicional durante a compactagdo, fazendo com que a densidade da mistura

obtida em moinho convencional seja maior que a densidade da mistura submetida a 1,5 horas de

moagem de alta energia.

As Figuras IV.21 e IV.22 apresentam as retas obtidas pela lineariza¢do segundo Equacio
IV.4, das curvas de densidade em fungdo da pressdo de compactagdo, para os pés compositos
AA6061 + 5% AIN e AA6061 + 15% AIN, respectivamente. Observa-se em ambos os casos que
os pontos podem definir uma reta com bastante precisdo e também o comportamento similar ao
observado para o p6 compdsito anteriormente analisado: a maior inclinagdo da reta relativa ao p6
submetido 2 moagem em moinho convencional reflete a sua maior capacidade de densificacdo,

quando comparado a mistura em moinho convencional.

Na Figura IV.23 sdo apresentados os coeficientes angulares das retas obtidas apds a
linearizagcdo das curvas de compactabilidade dos pds compdsitos refor¢cados com 5 e 15 % de
AIN. Os compdsitos reforcados com AIN apresentam o mesmo comportamento do compdsito
reforcado com SNy, ou seja, alta compactabilidade para o p6 misturado convencionalmente e
diminuicio da compactabilidade com o aumento do tempo de moagem. As razdes deste
comportamento sao as mesmas razdes ja discutidas para o compdsito reforcado com SiN4. No
entanto, se observa que a compactabilidade do compdsito reforcado com 15% de AIN sofre
significativa reducdo entre os tempos de moagem de 3 e 4,5 h, enquanto que a compactabilidade
do p6 compésito reforcado com 5% sofre significativa redugdo entre os tempos de 6 e 8 h de
moagem. As curvas de densidade aparente com o tempo de moagem para estes pos apresentadas
no Capitulo III (Figura II1.46) mostram que para estes mesmos tempos de moagem ocorre mais

significativamente a recupera¢do da densidade aparente do pd, o que estd relacionado com a
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modificagdo da morfologia das particulas durante processo de moagem. Portanto, a
compactabilidade € mais fortemente reduzida para os tempos de moagem em que se produz a
mudanga da morfologia laminar para a morfologia equiaxial devido a soma dos efeitos do

endurecimento das particulas e da transformagdo morfoldgica.
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Figura IV.21: Retas obtidas com a linearizagdo das curvas de compactabilidade, segundo
Equacdo IV.4, do p6 da misturas AA6061 + 5 % AIN para os vdrios tempos de moagem de alta

energia (0 h indica a mistura obtida em moinho convencional).
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Figura IV.22: Retas obtidas com a linearizacdo das curvas de compactabilidade, segundo
Equacgdo 1V 4, do p6 da misturas AA6061 + 15 % AIN para os vérios tempos de moagem de alta

energia (0 horas indica a mistura obtida em moinho convencional).

148



0,13
0,127
g
= 0111
ga | |
< 0,10
] |
= 0,09
]
‘S 0,08 1
g
S 0,07
Q
0 M
0,05 T T T T T T T
0 1,5 3 4,5 6 8 10 12,5
Tempo de Moagem (horas) O35, U159,

Figura IV.23: Coeficiente angular das retas obtidas pela Inearizacdo, segundo a Equacgdo 1V 4,
das curvas de compactabilidade das mistura AA6061 + 5 e 15% AIN em fun¢do do tempo de

moagem de alta energia (0 h indica mistura obtida em moinho convencional).

c. Efeito da presenca e tipo de reforco na compactabilidade do p6 da liga AA6061 apés

mistura convencional

O efeito da presenca e do tipo de reforco na compactabilidade do p6 da liga AA6061 apds
mistura convencional em moinho de baixa energia como fabricado pode ser analisado com
auxilio das Figuras IV.24 e IV.25, as quais apresentam as curvas de compactabilidade dos p6s da
liga AA6061 como fabricado e das misturas AA6061 + 5 % SsN4 e AA6061 + 5 % AIN obtidas
em moinho convencional e as retas obtidas pela linearizacdo destas mesmas curvas, segundo

Equacdo IV .4, respectivamente.

Pode observarse, através da Figura IV.24, que as densidades obtidas com as misturas de
pos sdo maiores que as obtidas com o p6 como fabricado apds compactaciao a 400 e 500 MPa, e
menores apos compactacdo a 200 e 300 MPa. Através da Figura 1V.25, se pode observar que as
retas relativas as misturas de pés apresentam maior inclinacdo que a obtida a partir da liga sem
reforco. A Tabela IV.4 apresenta os valores dos coeficientes angulares calculados para estas
retas, além do coeficiente angular obtido pela linearizacdo da curva de compactabilidade da

mistura de p6s AA6061 + 15 % de AIN, obtida em moinho convencional.
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A andlise dos valores destes coeficientes angulares demonstra que a simples adi¢do de
particulas mais duras de refor¢o junto ao pé da liga de aluminio aumenta consideravelmente a sua
capacidade de densificacdo por deformacdo pléstica durante a compactacdo. Isto se explica pela
deformacdo adicional que as particulas de refor¢o, que sdo, obviamente, mais duras, acarretam
nas particulas da matriz metélica durante a compactacdo. Em outras palavras, a capacidade de
densificagdo por deformacdo plastica durante a compactacdo das particulas do p6 da liga
AA6061, que € baixa devido a morfologia esférica, aumenta consideravelmente com a presenca

de particulas duras de refor¢o na mistura.
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Figura IV.24: Curvas de compactabilidade dos pds da liga AA6061 como fabricado e das
misturas AA6061 + 5 % SsN4 e AA6061 + 5 % AIN, obtidas em moinho convencional

Outra observacao que se pode fazer € que a mistura de pés AA6061 + AIN apresenta um
uma maior compactabilidade que a mistura de pés AA6061 + SgN4, o que esta refletido no maior
coeficiente angular das retas obtidas pela linearizacdo, segundo Equacdo IV.4, das curvas de
compactabilidade dessas misturas. Como visto no Capitulo III, o SsN4 apresenta maior tendéncia

150



a fratura durante a moagem. Esta maior tendéncia a fratura também se manifesta nos processos de
compactacao e extrusdo, os quais impdem severos esforcos as particulas de reforco, o que reduz a

deformacdo adicional que as particulas de SsN4 podem impor a liga durante a compactagao.
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1-D ) 23 - 0 composito 5 % 7'y

2,1 7 P6 comp6sito 5 % SizN4 o
1,9 1 %/
A
L7 — AAG061

1,5
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Figura IV.25: Retas obtidas com a linearizagdo das curvas de compactabilidade, segundo
Equacgdo 1V.4, do p6 da liga AA6061 como fabricado, das misturas AA6061 + 5 % SkN4e
AA6061 + 5 % AIN, obtidas em moinho convencional.

Tabela IV.4. — Coeficientes angulares das retas obtidos pela lineariza¢do, segundo Equagdo 1V .4,

das curvas de compactabilidade dos diferentes pds analisados.

Sistema Coeficiente Angular
AA6061 como fabricado 0,058
AA6061 + 5% SsN4 misturado convencionalmente 0,092
AA6061 + 5% AIN misturado convencionalmente 0,118
AA6061 + 15% AIN misturado convencionalmente 0,104

A comparagdo entre os valores do coeficiente angular obtido pela lineariza¢do das curvas
de compactabilidade das misturas AA6061 + 5 % AIN e AA6061 + 15 % AIN obtida em moinho
convencional mostra que o maior teor de refor¢o adicionado ndo resultou em uma maior
capacidade de densificacdo por deformacdo plastica durante a conpactagdo, o que provavelmente
indica que existe um teor de refor¢o 6timo para promover este efeito, isto €, para que a fase mais
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dura promova uma maior deformagdo nas particulas de aluminio, acima do qual a deformacao
adicional torna-se cada vez menor. Uma excessiva quantidade de refor¢o junto as particulas

ducteis do p6 da liga de aluminio pode dificultar a deformacdo destas.

Quanto a observagdo de que, a pressdes de compactacdo de 200 e 300 MPa, as densidades
alcancadas pelos p6s compdsitos sdo menores que as densidades alcancadas pela liga sem refor¢co
e que, a pressdes de compactagdo de 400 e 500 MPa, acontece o inverso, possivelmente se
explica pela existéncia de uma pressdo critica, acima da qual o refor¢co deforma sensivelmente a
matriz ao seu redor, resultando em maior densificacdo do p6 compdsito. Abaixo desta pressdo, o
reforco, além de ndo contribuir de forma significativa para uma maior deformacdo da matriz, atua
de forma a impedir uma maior aproximacgao entre as particulas do metal resultando na formacgao
de uma estrutura mais aberta. A andlise das densidades aparentes destes pos pode reforcar esta
explicagdo. Como visto no Capitulo III, as densidades aparentes do p6 da liga sem reforgo, do p6
compoésito reforgcado com 5 % de SsN4 e do p6 composito reforcado com 5 % de AIN sdo 1,23,
1,03 ¢ 0,98 g/cnf' , respectivamente; isto €, a adicdo das particulas do refor¢o diminui a densidade
aparente do p6. Como a densidade aparente pode ser pensada como a densidade alcancada apés
compactacio a pressiao zero, vé-se que as particulas de refor¢o, de fato, contribuem para formar

uma estrutura menos densa a baixas pressoes.
2.2.2. Extrusao dos pos
a. Efeito do tipo de moagem na estrutura do produto extrudado
Figura 1V.26 apresenta a microestrutura, observada em secdo transversal, da barra
extrudada a partir do p6 da liga AA6061, como fabricado e sem reforco. Observa-se uma

microestrutura homogénea, bastante refinada e praticamente livre de porosidade; esta

microestrutura € constante em toda a secdo da barra, conforme pode ser observado na Figura

IvV.27.
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Figura IV.26: Microestrutura do material extrudado a partir do p6 da liga AA6061 como

fabricado. Ataque Keller.

150 um

Figura IV.27: Sec¢do longitudinal da barra extrudada a partir do p6 da liga AA6061 como

do. Ataque Keller.

fabricado, na altura da abertura de extrus
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A Figura IV.28 apresenta as microestruturas, observadas em se¢do transversal, do
extrudado a partir do p6é da liga AA6061 submetido a 1,5 h de moagem de alta energia. Neste
caso se observa uma microestrutura heterogénea ao longo da secdo da barra; nas regides
proximas a periferia se observam graos deformados de pequenas dimensdes, enquanto no centro
da barra extrudada se observam grios de maiores dimensdes. Como visto, o processo de moagem
de alta energia prodwz uma elevada deformacgao das particulas do p6 metalico, transformando as
particulas esféricas em particulas laminares. Esta severa deformacdo resulta em uma maior
quantidade de energia armazenada, tanto em forma de deformacgdo da estrutura cristalina quanto
em forma de energia superficial, visto que a morfologia laminar apresenta uma maior relagao
superficie / volume. A maior energia armazenada promove um excessivo crescimento de graos
durante o aquecimento e os primeiros estdgios da operacdo de extrusdo, quando o material sofre

compactacdo a quente, antes de se iniciar a reducdo de secdo na extrusdo propriamente dita.

Figura IV.28: Microestruturas do material extrudado a partir da liga AA6061 apds 1,5 horas de

moagem de alta energia, na regido periférica @) e na regido central (b) da barra extrudada.

Ataque Keller.

Durante o estdgio de extrusdo (reducdo de secdo quando da passagem do material pela
abertura do molde), a maior taxa de deformacdo nas regides proximas as paredes do molde
promove o refino microestrutural, enquanto a menor taxa de deformacdo associada as regides

mais distantes das paredes do molde, ou seja, no centro da barra, ndo é suficiente para a

promocao do refino dos graos anteriormente crescidos.
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A andlise das macro e microestruturas da secao longitudinal da barra extrudada, na altura
da abertura de extrusdo, apresentadas na Figura IV.29, mostra que o crescimento de graos de fato
se inicia antes da passagem do material pela abertura de extrusdo e ocorre de forma isolada em
algumas regides, ndo necessariamente centrais, mas sim, afastadas das extremidades da superficie
do molde. Também se observam defeitos de porosidade associados ao crescimento excessivo de

£raos.

K
i
P

Figura IV.29: Secdo longitudinal da barra extrudada a partir do p6 da liga AA6061 ap6s 1,5 horas

de moagem de alta energia, na altura da abertura de extrusdo. Ataque Keller.

COURTNEY, T. H., (1990) afirma que o aluminio e suas ligas ndo recristalizam

dinamicamente, devido a alta energia de falhas que propicia uma répida recuperacdo, impedindo
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que se alcance o nivel de deformagdo necessario para a recristalizagdo. No entanto, outros autores
observam recristalizag¢do estatica em produtos extrudados de aluminio (TAN, M. J. e co-autores,
1993; SAITO, N. e co-autores 1999; KO, B.-C., PARK, G.-S. e YOO, Y.-C., 1999), que varia de
parcial a total dependendo da temperatura. No caso dos materiais extrudados a partir do p6 apds
moagem de alta energia, as observacdes levam a entender que ndo ocorre recristalizacio, e sim
uma alta taxa de ecuperacdo dindmica, favorecida pela alta energia armazenada em forma de
deformacio, seguida de crescimento de grios, ja nos estdgios anteriores a extrusdo propriamente

dita.

A Figura IV.30 apresenta as microestruturas, observadas em secdo transversal, dos
materiais extrudados a partir dos pds compésitos reforcados com 5% de SsNs apés 1,5 h de
moagem de alta energia. Similarmente ao extrudado a partir da liga sem reforco, se observa a
heterogeneidade entre a periferia e o centro da barra, com grdos de maiores dimensdes nesta
ultima regido. No entanto, em comparacdo com o material ndo refor¢cado (Figura 1V.28), os

materiais compoésitos apresentam um menor crescimento de graos.
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Figura IV.30: Microestruturas dos materiais extrudados a partir dos pds compésitos reforgados
com 5 % de SsN4 ap6s 1,5 horas de moagem de alta energia, na regido periférica (a) e na regiao

central (b) da barra extrudada. Ataque Keller.
Para observar o efeito do teor de refor¢o sobre o crescimento de grios em pds submetidos

ao processo de moagem de alta energia, foi produzido o extrudado a partir dos pds compdsitos

reforcados com 15% de SN apds 1,5 h de moagem de alta energia, cujo resultado estd
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apresentado na Figura IV.31. Pode observar-se que o crescimento dos graos no interior do

produto extrudado € ainda menor no compdsito com maior teor de reforgo.

Figura IV.31: Microestruturas, observadas em se¢do transversal, dos materiais extrudados a partir
dos pds compdésitos reforgcados com 15 % de SNy ap6s 1,5 horas de moagem de alta energia, na

regido periférica (a) e na regido central (b) da barra extrudada. Ataque Keller.

As particulas do refor¢co atuam como obsticulo ao movimento de contornos de graos,
diminuindo ou até mesmo impedindo o seu crescimento. Quanto maior a porcentagem de reforco
adicionado, maior a quantidade de obstdculos ao movimento de contornos de grios e,

consequentemente, menor o crescimento de graos observado.

MOURISCO, A., AMBROZIO FILHO e F., GONCALVES, M., (1998) citam que a
presenca de particulas de SiC homogeneiza a deformacdo da matriz de aluminio reduzindo a

diferenca microestrutural entre o centro e a superficie da barra extrudada.

b. Efeito do recozimento prévio dos pos na microestrutura do produto extrudado

A heterogeneidade microestrutural associada a presenga de defeitos de porosidade afeta
negativamente as propriedades mecanicas dos materiais extrudados (FOGAGNOLO, J. B.,
ROBERT, M. H., TORRALBA, J. M., 1999). Como forma de evitar o crescimento excessivos
dos grdos que ocorre na extrusdo dos pds submetidos ao processo de moagem de alta energia, se
realizou, previamente a extrusdo, um tratamento de recozimento a 400 °C por 2 horas nas

amostras compactadas.
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A Figura IV.32 apresenta as microestruturas, observadas em secdo transversal, obtidas em
barras extrudadas da liga AA6061 e do compésito refor¢cado com 5 % de SiN4 fabricadas a partir

de p6s submetidos a 1,5 h de moagem de alta energia, compactados e recozidos.

o7,

Figura IV.32: Microestruturas, observadas em secdo transversal, dos materiais extrudados a partir
do p6 da liga AA6061 sem reforco (a e b) e do pé reforcado com 5 % (c e d) de SEN4 ap6s 1,5
horas de moagem e recozimento prévio a extrusao a 400 °C por 2 horas, nas regides periféricas (a

e ¢) e nas centrais (b e d) das barras extrudadas. Ataque Keller.

Como se pode observar, o tratamento de recozimento foi suficiente para reduzir a
quantidade de energia armazenada nos pds pelo processo de moagem e reduzir o crescimento de
grdos, resultando em uma microestrutura com menores gradientes de tamanhos de grios. Desta
forma, o tratamento de recozimento a 400 °C por duas horas € incorporado ao processo de
fabricagdo de barras a partir de todos os pds que passam pelo processo de moagem de alta
energia. Andlises microestruturais mostraram que este tratamento térmico foi eficaz para todos os

outros materiais produzidos e condi¢des de moagem de alta energia utilizadas.
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c. Microestruturas das barras extrudadas em condicoes otimizadas

A seguir sdo apresentadas as microestruturas de barras extrudadas prodwidas a partir de
pos da liga AA6061, sem reforco e com os reforcos SsN4, AIN, ZrB,, segundo rota otimizada
durante desenvolvimento do trabalho, isto €, via moagem de alta energia, compactacdo a frio,
recozimento e extrusdo a quente. Para efeito comparativo, sdo apresentadas microestruturas de
barras produzidas a partir de pds submetidos a mistura convencional, compactados a frio e

extrudados a quente.

A Figura IV.33 apresenta as microestruturas, observadas em secdo transversal, de barras
extrudadas da liga AA6061 sem adi¢do de reforgo, produzidas a partir do pé como fabricado (a) e
a partir do p6 submetido a 24 horas de moagem de alta energia. Pode observar-se que em ambos
0s casos se obtém uma microestrutura bastante refinada e livre de porosidade, devido ao processo
de extrusdo. Também se observa uma maior quantidade de particulas de segunda fase no material
cujo pé foi submetido a 24 horas de moagem, provavelmente 6xido de aluminio e carboneto de

aluminio provenientes da contaminacio causada pelo processo de ligacdo mecanica.

Figura IV.33: Microestruturas obtidas apds extrusdo do po da liga AA6061 como fabricado (a) e

submetido a 24 horas de moagem de alta energia (b).

As Figuras IV.34 a IV.37 apresentam as microestruturas obtidas apds a extrusdo das
misturas de pds obtidas por processo convencional (1,5 h de mistura) e dos pds compdsitos
obtidos por moagem de alta energia (para o tempo maximo de moagem em cada caso), reforcados

com S % SN4, 5 e 15 % AIN e 5 % ZrB, respectivamente, observadas em secdo transversal.
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Figura IV.34: Microestruturas obtidas ap6s extrusdo do compdsito AA6061 + 5 % SizNy, a partir
da mistura de pés obtida em moinho de baixa energia (a e b) e a partir do p6 compdsito obtido

por moagem de alta energia — 10 horas de moagem (c e d).
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Figura IV.35: Microestruturas obtidas apds extrusdo do compdsito AA6061 + 5 % AIN, a partir
da mistura de pds obtida em moinho de baixa energia (a e b) e a partir do p6 compdsito obtido

por moagem de alta energia — 12,5 horas de moagem (c e d).
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Figura IV.36: Microestruturas obtidas apds extrusdo do compésito AA6061 + 15 % AIN, a partir
da mistura de pds obtida em moinho de baixa energia (a e b) e a partir do p6 compdsito obtido

por moagem de alta energia — 10 horas de moagem (c e d).
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Figura IV.37: Microestruturas obtidas apds extrusao do compdsito AA6061 + 5 % ZrB,, a partir
da mistura de pés obtida em moinho de baixa energia (a e b) e a partir do p6 compdsito obtido

por moagem de alta energia — 12,5 horas de moagem (c e d).
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Em todos os casos se pode observar, através das imagens com menor aumento, uma
distribuicio homogénea de refor¢o pela matriz metélica. No entanto, através das imagens com
maior aumento, se observa que nos compoésitos produzidos por mistura convencional de seus
componentes hd maior probabilidade de ocorréncia de aglomeracdo das particulas de reforgo,
como pode ser observado no caso do compésito refor¢ado com o maior teor de AIN. No caso dos

compdsitos produzidos por ligagdo mecanica, se observa em geral uma melhor distribuicao de

particulas do refor¢co na matriz.

Pode-se ainda observar claramente uma sensivel redu¢do do tamanho das particulas de
reforco e o arredondamento de suas arestas, nos compdsitos produzidos com pds submetidos a
ligacdo mecanica. Como visto no Capitulo III, o SizN4 é o reforco que apresenta a maior
tendéncia a se fraturar durante o processo de moagem de alta energia; como conseqii€ncia, apds o
processo de ligacdo mecanica, as particulas de compésito reforcadas com SNy sdo as que
apresentam a mais fina distribuicdo de refor¢o por toda a particula e, portanto, o compdsito
AA6061 + 5% SiN4 obtido a partir do pé produzido por moagem de alta energia é, entre os
compositos estudados neste trabalho, o que apresenta a mais fina dispersdo da fase reforcante
apés a extrusdo. Também se pode observar que, entre os compdsitos obtidos via processo de
mistura convencional, o compdsito reforcado com StNy4 apresenta o menor tamanho de reforco, o

que reflete que a maior tendéncia a fratura destas particulas também se manifesta nos processos

de compactagdo e extrusao.

As microestruturas dos compodsitos obtidos com tempos intermedidrios de moagem de alta
energia apresentam microestruturas com homogénea distribuicio de reforco, com aspecto
intermedidrio, no que se refere ao tamanho e a distribuicdo das particulas de reforco, entre o
composito produzido por mistura em moinho convencional e o compdsito produzido com o

tempo maximo de moagem de alta energia.
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d. Pressoes de extrusao

Sao apresentadas a seguir as pressdes maximas de extrusdo dos diferentes pds analisados.
Os resultados obtidos para o p6 AA6061 sem refor¢o, submetido a diferentes tipos de moagem,

sdo apresentados na Tabela I'V.5.

Tabela IV.5 — Pressdes mdximas na extrusdo do p6 AA6061 submetido a diferentes tipos de

moagem.

Tipo de moagem (h) Pressdo média Desvio padrao
(MPa) (MPa)
Moinho convencional 418 9
(1,5h)
Moinho de alta 434 8
energia (24h)

Pode observar-se a maior pressdo necessdria para extrudar o pé submetido a 24 horas de
moagem de alta energia, devido a maior dureza das particulas. No entanto, levando em
consideracdo a diferenca na dureza das particulas do p6 como fabricado e do p6é submetido a 24
horas de moagem de alta energia (da ordem de 3 vezes maior, ver Tabela III.12), este aumento de
pressdo para extrudar ndo € tdo elevado, porque o tratamento de recozimento realizado antes da
extrusdo promove alivio de tensdes no pd submetido ao processo de moagem de alta energia,
eliminando o aumento de dureza devido a alta densidade de discordincias e mantendo apenas o

aumento devido a dispersdo de 6xidos e carbonetos no interior da particula.
As pressdes de extrusdo necessdrias para o processamento dos pds compdsitos AA6061 +

5% SizN4 sdo apresentadas na Tabela V.6, em fun¢do dos diferentes tempos de moagem a que o

p6 foi submetido.
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Tabela IV.6 - Pressdes maximas na extrusdo dos pds compdsitos AA6061 + 5% SNy

submetidos a diferentes tempos de moagem de alta energia.

Tempo de moagem | Pressdo média Desvio padrao
(h) (MPa) (MPa)
0 441 23
1,5 514 20
3 545 43
4,5 640 30
6 630 43
8 549 26
10 510 23

Observagdo: o tempo indicado por O horas se refere a mistura de pés obtida em moinho de bolas

convencional.

Estes valores indicam a média de 8 ensaios. O desvio padrio observado nestes
experimentos variou entre 3 a 9 % da pressdo média obtida; esta variacdo pode ser atribuida a
forte influéncia da temperatura de extrus@o no processo. As variagdes na pressdao de extrusdo por
efeito de pequenas eventuais variacdoes de temperatura sdo aleatorias e foram consideradas

despreziveis em comparacdo com o efeito da varidvel estudada, qual seja, o tempo de moagem.

A andlise de variancia realizada confirma que o tempo de moagem influi significativamente

na pressdo de extrusdo, conforme tratamento estatistico de dados apresentado no Anexo 3.

Os resultados obtidos mostram que a pressdao requerida para a extrusdo do pé misturado
convencionalmente (indicado por 0 h) € menor do que as necessdrias a extrusdo de pos
submetidos 2 mistura de alta energia, para quaisquer dos tempos de moagem. A medida em que
se aumenta o tempo de moagem até 4,5 h, aumenta-se a pressdo de extrusdo; no entanto, a partir
deste valor, o aumento do tempo de moagem leva a diminui¢do da pressdo de extrusdo do péd

compdsito.
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A Figura IV.38 apresenta graficamente a relacio entre o tempo de moagem de alta energia

ao que o po foi submetido e a pressao de extrusdo requerida.

700
650 1 [ 1
600 1
550 1
500 T
450 1
400
350 7
300 T T T T T T

0 1,5 3 4,5 6 8 10

——
HH

|——|
|——|

P. Extrusao (MPa)
HH

Tempo de Moagem (horas)

Figura IV.38: Relac¢do entre o tempo de moagem de alta energia ao que o pé foi submetido e a

pressdo de extrusao requerida para a mistura AA6061 + 5 % SsN4.

Como visto anteriormente, uma das componentes da pressdo de extrusdo se refere ao
trabalho redundante, que se relaciona com os fendmenos de unido das particulas durante a
extrusdo, os quais por sua vez dependem da drea superficial das particulas do p6. LIEBLICH, M.
e co-autores (1996) observam que o tamanho médio de particulas, o qual estd relacionado com a

area superficial do pd, exerce grande influéncia sobre a pressdo de extrusdo.

Como ja visto no Capitulo III, o tempo de noagem produz vérias transformagdes nos pos
compdsitos, entre as quais se destacam as transformagdes morfoldgicas e o endurecimento. Desta
forma, o aumento da pressdo necessdria a extrusdo que se observa entre 0o pé compdsito
submetido a mistura em moinho convencional e os pds compdsitos submetidos a reduzidos
tempos de moagem de alta energia se deve a mudanca morfologica e ao endurecimento das

particulas causados pelo processo de moagem.

As particulas laminares dos pds compdsitos com tempos curtos de moagem apresentam

uma maior superficie relativa, quando comparadas com particulas esféricas, requerendo maior
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energia para que se produza a unido. Esta maior energia se traduz em uma maior pressdo de
extrusdo devido ao aumento do componente relacionado ao trabalho redundante. O
endurecimento das particulas provocado pela moagem também contribui para o aumento da

pressdo necessdria para extrudar, devido ao maior trabalho de deformacao.

Para tempos de moagem superiores a 4,5 h se observa uma reducdo da pressdo de extrusao
com o aumento do tempo de moagem. Neste caso, os efeitos da morfologia e do endurecimento
atuam de forma oposta. Como visto no Capitulo III, para tempos de moagem superiores a 4,5 h, a
morfologia laminar das particulas de compdsito reforcadas com SiNs se modifica para uma
morfologia equiaxial, o que reduz a energia necessdria para a unido das particulas do po,
diminuindo assim o trabalho redundante. Por outro lado, o endurecimento das particulas aumenta
com o aumento do tempo de moagem, contribuindo para o aumento na pressdo de extrusdo. No
entanto, o efeito da transformacdo morfoldgica se sobrepde ao efeito do endurecimento, € se

observa uma diminuicdo da pressido necessdria para extrudar o material.

Os resultados de pressdo maxima na extrusdo dos pos compositos AA6061 + 5 e 15% AIN

submetidos a diferentes tempos de moagem de alta energia sdo apresentados na Tabela IV.7.

Novamente estes valores indicam a média de 8 ensaios; pode-se observar uma variacao no
desvio padrdo de 5 a 18 % da pressdo medida para o compdsito contendo 5% AIN e de 5 a 12 %
da pressdao medida, para o compoésito contendo 15% AIN. Estes valores sdo atribuidos a variacdes

provocadas pela sensibilidade da pressao de extrusao com relacio a temperatura do material.

Observa-se aqui 0 mesmo comportamento observado para os compositos reforcados com 5
% de SzN4. A pressdo de extrusdo € baixa para o compdsito misturado convencionalmente,
aumenta para os pos compdsitos submetidos a tempos curtos de moagem e volta a diminuir para

0s poés compdsitos submetidos a tempos mais longos de moagem.
A Figura IV.39 apresenta graficamente a relagdo entre o tempo de moagem a que o pé foi

submetido e a pressdo de extrusdo requerida. Pode-se observar o comportamento das curvas,

semelhante ao apresentado pelo compdsito refor¢ado com SgNy.
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Tabela IV.7. - Pressdes maximas na extrusdo dos pés compdsitos AA6061 + 5 e 15 % AIN

submetidos a diferentes tempos de moagem de alta energia.

Tempo de | Pressdao média (MPa) | Desvio | Pressio média (MPa) | Desvio
moagem Composito reforcado | padrido | Compésito reforcado | padrdo
(h) com 5 % de AIN (MPa) com 15 % de AIN (MPa)
0 503 32 507 47
1,5 602 62 676 32
3 744 56 726 28
4,5 649 84 749 46
6 749 84 630 48
8 646 101 557 39
10 596 33 624 62
12,5 579 30

Observacao: o tempo indicado por 0 horas se refere a mistura de p6s obtida em moinho de bolas

convencional.
& 900
7]
2 8001
3T 700 -
% % 700
o = 600
0]
|l
o
m 400 = T T T T T T T
0 1,5 3 4.5 6 8 10 12,5
Tempo de moagem (horas)
59 AIN B15 % AIN

Figura IV.39: Relagao entre o tempo de moagem a que o p6 foi submetido e a pressdao de extrusao

requerida para as misturas AA6061 + 5 % AIN e AA6061 + 15 % AIN.

169



Também para os compdsitos reforcados com 5 e 15 % de AIN, a andlise de variancia
realizada e apresentada no Anexo 3 confirma que o tempo de moagem influi significativamente
na pressao de extrusdo, porém de forma menos significativa comparado a influéncia que a mesma

varidvel possui sobre a pressao de extrusdo dos compositos reforcados com SgNj.

A andlise estatistica de contraste entre os tempos de moagem dos compdsitos refor¢ados

com 5 e 15 % de AIN, também apresentada no Anexo 3, leva as seguintes observagdes:

- a diferenca entre a pressdo de extrusdo para o pé submetido a mistura em moinho
convencional e o submetido 2 moagem de alta energia por 1,5h é bastante mais
significativa para o composito contendo 15 %AIN do que para o compdsito contendo 5
% AIN;

- para os tempos de moagem mais longos em que se observa uma caida na pressdao de
extrusdo, o composito reforcado com 5 % de AIN apresenta a diferenca mais
significativa entre 6 e 8 horas de moagem, enquanto que o compésito refor¢cado com 15

% de AIN apresenta a diferenca mais significativa entre 4,5 e 6 horas de moagem.

Como visto no Capitulo III, a presenga de refor¢o adianta o processo de moagem de alta
energia por, basicamente, aumentar a deformagdo da matriz metélica durante a moagem. Foi visto
também que quanto maior a porcentagem de refor¢o adicionada, maior a deformagio durante o
processo de moagem e maior o adiantamento do processo de ligacdo mecanica. Assim, a maior
quantidade de reforco provoca uma maior diferenca entre as caracteristicas dos pos submetidos a

mistura convencional e os submetidos ao menor tempo de moagem de alta energia.

Também devido ao adiantamento dos fendmenos da moagem de alta energia promovido
pela maior quantidade de refor¢co no compdsito, o sistema AA6061 + 15 % de AIN apresenta a
diminui¢do da pressdo de extrusdo para um tempo mais curto de moagem do que o compdsito
reforcado com 5 % de AIN. O estudo morfoldgico e microestrutural dos pds compdsitos
reforcados com AIN apresentado anteriormente mostra que com maior quantidade de reforgo se
necessita um tempo menor para produzir particulas equiaxiais. Como o compésito reforcado com
15 % AIN apresenta particulas equiaxiais com um tempo menor de moagem do que o compdsito
contendo 5% AIN, a redugdo da pressdo para sua extrusao ocorre para pds submetidos a menores

tempos de moagem, quando comparada com a observada para o p6 reforcado com 5% AIN.
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As pressOes necessdrias para extrudar os compositos reforcados com ZrB, foram da mesma
ordem de grandeza das pressdes necessdrias para extrudar os compdsitos reforcados com AIN,

tanto para as misturas obtidas em moinho convencional quanto para os pds compdsitos obtidos

por moagem de alta energia.

A Figura IV .40 mostra, para comparagdo, as pressdes necessarias para extrudar o p6 da liga
AA6061 sem refor¢o (como fabricado e submetido a 24 horas de moagem), das misturas AA6061
+ 5 % SN4, AA6061 + 5 AIN e AA6061 + 15 % AIN, obtidas em moinho convencional e apds
processo de moagem de alta energia, com os maximos tempos de moagem para cada composito.
As seguintes observacdes podem ser feitas:

- E necessédria uma maior pressdo para extrudar a mistura AA6061 + 5 % AIN do que
para extrudar a mistura AA6061 + 5 % SiNy, tanto no caso da mistura obtida em
moinho convencional quanto no caso do p6 compdésito produzido por ligacdo mecanica;

- A diferenca na pressdo de extrusdao devido ao processo de moagem € maior no caso dos

compdsitos que no caso da liga sem reforco.
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P6 como fabricado/mistura convencional & Apés moagem de alta energia|

Figura IV.40: Pressdes necessdrias para extrudar o p6 da liga AA6061 sem refor¢co (como
fabricado e submetido a 24 horas de moagem), das misturas AA6061 + 5 % SiN4, AA6061 + 5
AIN e AA6061 + 15 % AIN, obtidas em moinho convencional e apds processo de moagem de

alta energia, com os mdximos tempos de moagem para cada compdsito.
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Como ja mencionado, as particulas de AIN possui maior resisténcia a fratura, o que
propicia um maior tamanho do reforco no material extrudado, tanto nos compdsitos obtidos via
processo convencional de mistura (devido a fratura causada durante a compactacio e extrusio),
quanto nos compdsitos obtidos via moagem de alta energia (devido a fratura causada pela
moagem). Assim que, durante a extrusdo dos compositos, as particulas de SsN4 sdo menores ou,
ainda que sendo aproximadamente do mesmo tamanho, se fraturam mais que as particulas de
AIN, o que possivelmente resulte em menor deformagao da matriz metélica. No caso da extrusao
da liga sem reforco, a auséncia de uma fase mais rigida de maior tamanho tende a igualar o
comportamento do material como fabricado ao material submetido a moagem de alta energia a

temperatura de extrusao.

e. Densidade final dos produtos extrudados

A densidade dos produtos finais extrudados se apresenta entre 98 a 100 % da densidade
tedrica tanto para a liga sem reforco como para todos os compdsitos, conforme nostra a Tabela
IV.8, confirmando que o processo utilizado para a consolidagdo do pé da liga AA6061 e dos
compositos reforcados com SNy, AIN e ZrB, foi adequado no sentido de produzir estruturas

pratica e totalmente densificadas.

Nao se observou nenhuma relagdo entre os valores de densidade obtidos nos produtos
extrudados e os parametros analisados (tipo de moagem, tempo de moagem, tipo e teor de

reforco), possivelmente devido as proprias condi¢des de processamento otimizadas.
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Tabela IV.8: Densidade obtida apds extrusdo dos diferentes materiais analisados.

Sistema Tempo de Densidade relativa | Desvio padrdo
moagem (horas) média
AA6061 0 0,982 0,005
24 0,986 0,003
AA6061 + 5 % Si3N4 0 0,980 0,005
1,5 0,985 0,007
3 0,994 0,004
4,5 0,993 0,005
6 0,994 0,005
8 0,992 0,006
10 0,993 0,005
AA6061 + 5 % AIN 0 0,986 0,006
1,5 0,983 0,012
3 0,981 0,011
4,5 0,982 0,013
6 0,987 0,011
8 0,991 0,005
10 0,986 0,010
12,5 0,993 0,006
AA6061 + 15 % AIN 0 0,981 0,005
1,5 0,986 0,011
3 0,991 0,006
4,5 0,991 0,004
6 0,981 0,015
8 0,986 0,011
10 0,989 0,010
AA6061 + 5 % ZrB2 0 0,982 0,006
12,5 0,985 0,012

Observacdo: os tempos indicados por 0 horas se referem a liga AA6061 extrudada a partir do péd

como fabricado e aos pds misturados em moinho de bolas convencional, por 1,5h, no caso das

misturas.

3. Conclusoes

Os resultados obtidos neste capitulo permitem concluir que o processo utilizado neste
trabalho, de consolidagdo dos p6s AA6061 sem refor¢o e reforcado com 5% SiNy, 5 e 15% AIN

e 5% ZrB,, é adequado por ser capaz de produzir estruturas pratica e totalmente densificadas,

uma vez que todos os materiais produzidos alcancaram densidades relativas entre 98 € 100 %.
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Com relacdo ao processo de compactacdo, pode-se concluir:

- a utilizacdo da Equacdo de Panelli e Ambrézio Filho para linearizagdo da curva de
compactabilidade dos pds, possibilita, através dos coeficientes angulares das reatas

obtidas, a andlise do efeito do processo de moagem sobre a compactabilidade dos pos;

- o po da liga AA6061 como fabricado apresenta baixa compactabilidade devido a sua
morfologia esférica, a qual possui baixa capacidade de densificagao por deformacdo
plastica; apds um reduzido tempo de moagem de alta energia, sua compactabilidade
aumenta devido a transformagdo da morfologia de suas particulas para laminas, a qual
possui maior capacidade de densificacdo por deformacdo pldstica; com o aumento do
tempo de moagem a morfologia volta a se apresentar equiaxial, reduzindo a

compactabilidade;

- apresenca de refor¢cos SiN4, AIN e ZrB, aumenta a compactabilidade do p6 AA6061
devido a deformacdo adicional que as particulas de refor¢o conferem a matriz metdlica

durante o processo de compactacio;

- o aumento do tempo de moagem de alta energia, até um certo valor, provoca reducdo da
compactabilidade dos pds compdsitos devido ao basicamente ao endurecimento
provocado pelo processo e, para tempos mais longos de moagem, também devido a

transformacgdo morfoldgica das particulas laminares para particulas equiaxiais.

Com relagdo ao efeito do processo de moagem de alta energia sobre o processo de extrusao,

pode-se concluir que:
- a energia armazenada como deformagdo da rede cristalina e superficie das particulas
provoca um excessivo crescimento de graos em algumas regides distantes da periferia

da barra extrudada;

- apresenca de reforco tende a conter este excessivo crescimento de graos;
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- arealizacdo de um tratamento de recozimento a 400 °C por duas horas, previamente a

extrusdo, previne este crescimento excessivo de graos.

Com relacdo ao processo de extrusdo, pode-se concluir que:

- a pressdo de extrusdo necessiria para extrudar os pds compdsitos misturados
convencionalmente € baixa devido a esfericidade das particulas da matriz; aumenta para
os pdés compdsitos apds tempos curtos de moagem de alta energia devido tanto ao
endurecimento quanto a maior superficie das particulas laminares, que necessitam uma
maior pressdo para promover sua unido; e diminui para os tempos mais longos de

moagem devido a menor superficie das particulas equiaxiais formadas nestas

condicdes;

- os compositos produzidos em todas as condigdes apresentam uma homogénea

distribuic¢do de reforco pela matriz metdlica;

- o processo de moagem de alta energia melhora a distribui¢do das particulas de reforgo,

diminui seu tamanho e proporciona um arredondamento de suas arestas;

- o compdsito reforcado com SNy apresenta a mais fina distribuicdo de reforco pela

matriz.

175



Capitulo V

Propriedades Mecanicas

1. Introducao

Como visto no Capitulo II, os materiais compésitos reforcados com fibras constituem a
classe de compositos de matriz metdlica que apresenta os mais elevados aumentos na resisténcia
mecanica. No entarto, a adi¢do de particulas como reforco pode acarretar também aumentos
considerdveis nas propriedades mecénicas da matriz, dependendo da geometria, dimensdes e

distribuicdo das particulas utilizadas.

Sdo vérios os mecanismos que explicam o aumento nas propriedades mecanicas em
compodsitos refor¢cados com particulas (JAIN, M. K. e co-autores, 1993):
e  Obstru¢do do movimento de discordancias pelas particulas de reforgo;
e Aumento da densidade de discordincias durante o resfriamento do material da
temperatura de processamento a temperatura ambiente devido a diferenga entre os
coeficientes de expansio térmica entre a matriz e o reforgo;

e Transferéncia de carga da matriz para as particulas de reforgo.

Quanto maior a fracdo volumétrica de refor¢co, para um mesmo tamanho de particula, ou
menor o tamanho de particula, para uma mesma fragdo volumétrica de reforco, menor serd a
distancia média entre as particulas, resultando em um maior endurecimento. BHANUPRASAD e

co-autores (1991), trabalhando com compdsitos com matriz de aluminio reforcados com
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carboneto de silicio, produzidos por prensagem isostdtica a frio, sinterizacdo em vicuo e
laminacdo, observam que tanto o limite eldstico quanto o limite de resisténcia a tracdo aumentam
e o alongamento diminui com a diminuicdo do tamanho ou com o aumento da fragdo volumétrica
de reforco para valores de até 20%. SERRA, J. C. V. e co-autores (1998), caracterizando
compdsitos com matriz de aluminio comercialmente puro (AA1100) reforcado com 5, 10 e 15%
de carboneto de ni6bio, observam que o limite de resisténcia a tracdo e a dureza aumentam e o
alongamento e a estric¢do diminuem com o aumento da quantidade de reforco. HONG, S. J. e
KAO, P. W. (1991), produzindo compdsitos de matriz de aluminio através da técnica de
sinterizacdo resistiva, analisam o efeito do tamanho de particula e a porcentagem de SiC, através
de ensaios de compressdo. Observam que a tensdo de escoamento por compressao € a tensdo de
fratura por compressdao aumentam com o aumento da fracdo de reforco e com a reducdo do

tamanho das particulas de reforco.

ARSENAULT, R. J. e FISHER, R. M. (1983) afirmam que os valores calculados para a
resisténcia dos compoésitos de matriz de aluminio refor¢ados com fibras ou particulas de SiC sdo
muito menores que os valores encontrados na préitica e explica este fato tendo em conta a
densidade de discordancias geradas na matriz devido a diferenca dos coeficientes de contragdo da
matriz e do reforco. Os autores apresentam microestruturas obtidas por microscopia eletronica de
transmissdo em que se observa uma rede de discordancias em torno a uma particula de reforco e
precipitados nucleados nesta rede de discordancias. DERBY, B. e WALKER, J. R. (1988)
discutem o propdem um modelo matematico para o surgimento de discordancias durante o

resfriame nto devido a diferencga entre os coeficientes de expansdo térmica da matriz e do reforco.

NARDONE, V. C. e PREWO, K. M. (1986) propdem uma mudangca na teoria de
transferéncia de carga por cisalhamento, tipica para reforcos continuos, para levar em conta a
transferéncia de carga via tensdo de tracdo que ocorre mais significativamente em compdsitos
refor¢cados com particulas e obtém valores de limite de resisténcia mais préximos aos observados
na pratica. No entanto, este tipo de efeito estd bastante relacionado com a formagdo de uma

interface resistente entre a matriz e o reforco.

178



A seguir € apresentado um resumo dos ultimos e mais relevantes trabalhos realizados na
drea de materiais compoésitos com matriz de aluminio processados por metalurgia do pé

abordando propriedades mecanicas.

JAIN, M. K. e co-autores (1993) trabalham com a liga AA2124 e carboneto de silicio como
refor¢co. O processo de fabricacdo envolve desaglomeracdo do reforco em solvente liquido (n-
butanol), mistura do reforco com a matriz neste mesmo solvente, compactagdo a frio,
desgaseifica¢do, prensagem a quente em vacuo, extrusdo a quente e laminacdo a quente. Os
autores observam que o médulo de elasticidade e a dureza aumentam com as sucessivas etapas do
processo de fabricagdo. Com 30 % de reforgo, obtém dureza de 196 HV e limite de resisténcia a
tracdo de 220 MPa, nos materiais apds extrusdo. Apds tratamento térmico, conseguem aumentar a

resisténcia a valores proximos a 400 MPa.

Como ja observado no Capitulo IIl, a técnica de moagem de alta energia melhora
consideravelmente a distribui¢c@o de reforco, além de produzir uma fina e homogénea distribuicao
de 6xidos e carbonetos de aluminio pela matriz. Alguns trabalhos apresentam propriedades de

compositos produzidos por esta técnica.

KHOR, K. A., YUAN, Z. H. e BOYE, F. (1996), apresentam resultados bastantes
promissores. Estes autores trabalham com a liga de aluminio-litio AA8090 e carboneto de silicio
como reforco. Consolidam o material por compacta¢do uniaxial a frio, compacta¢do a quente e
extrusdo a quente seguida de tratamento térmico T6. Obtém valores de limite de resisténcia a
tracdo préximos a 500 MPa, com um aumento de 15 % entre a liga sem reforco e a liga reforcada

com 15 % de carboneto de silicio.

TACHI, K. e KITA, K. (1996) utilizando p6 obtido através da moagem de cavacos de liga
de AFMg-Si e particulas de alumina como refor¢o, e processando por compactacdo e extrusao a
quente, reportam que a resisténcia a tragao da liga AFMg-Si processada convencionalmente com
tratamento T5 € de 250 MPa, enquanto a mesma liga, submetida a moagem de alta energia por 24
horas e extrudada, apresenta limite de resisténcia a tracdo de 430 MPa, sem posterior tratamento
térmico. O compdsito AFM g-Si + 25 % AbOs produzido por moagem de alta energia e extrusdao

apresenta limite de resisténcia a tragdo de 510 MPa.
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HANADA, K., MURAKOSHI, Y. e NEGISHI, H.,, SANO, T. (1997), produzem
compositos com liga de aluminio AA8090 refor¢cados com 10 e 20 % de SiC, com processo de
mistura em moinho de alta energia; reportam resisténcia a tracdo de 390 e 412 MPa, para os
compdsitos reforcados sem tratamento térmico, com 10 e 20 % de reforco, respectivamente, e

com tratamento térmico T6, de 480 ¢ 512 MPa.

LU, L., LAL,L M. O. e NG, C. W,, (1998) trabalhando com compdsitos de matriz de
aluminio com 4,5 % de cobre reforcado com 10 % de SiC, reportam um aumento no limite de
escoamento de 250 para 400 MPa e no limite de resisténcia a tracdo de 350 para 460 MPa, apods

12 horas de moagem de alta energia.

COSTA, C. E. (1998) produz por moagem de alta energia a liga AA2014, a qual apresenta
limite de resisténcia a tracdo de 450 MPa e dureza 120 HV, no estado sem tratamento térmico e,
apos tratamento térmico, limite de resisténcia a tracdo de 550 MPa e dureza 140 HV. No entanto,
ao introdwzir refor¢os intermetdlicos NiAl, N3 Al e Fe;Al, realizando a mistura do pé da matriz
com o reforco em moinho de baixa energia, obteve inferiores propriedades, devido a reacdo dos
refor¢cos com o cobre da matriz, diminuindo seu contetido na matriz e, portanto, diminuindo as

propriedades mecéanicas.

RUIZ-NAVAS, E. M. (1999), utilizando a mesma matriz obtida por moagem de alta
energia e carbonetos como reforcos, como carboneto de nidbio, carboneto de titdnio, carboneto
de molibdénio e carboneto de tantalo, estuda o efeito de diferentes técnicas de mistura nas
caracteristicas mecanicas do compdsito: mistura manual, mistura em moinho planetario, mistura
em moinho tipo atritor e obtencdo do material compdsito em uma sé etapa a partir da mistura dos
p6s elementares de aluminio, cobre, magnésio e silicio juntamente com as particulas de reforco
em um moinho de alta energia, tipo atritor. A autora observa que a mistura manual ndo produz
bons resultados, pois esta € insuficiente para romper os aglomerados de particulas de refor¢o. J4 a
mistura em moinho planetdrio melhora as propriedades em compara¢do com a mistura manual, ao
melhorar a distribuicio de refor¢co. Ao passar para a mistura em moinho tipo atritor, que é capaz
de fornecer uma maior energia de moagem, obtém as piores propriedades, pois sua matéria prima
se constitui de pos de elevada dureza, como € o caso da liga AA2014 obtida por moagem de alta

energia utilizada com matriz, e os carbonetos utilizados como reforco. Ao final se obtém um p6

180



composito, mas com uma distribuicdo de refor¢o pela matriz metélica heterogénea e com um
nivel de encruamento excessivo, o qual confere baixas propriedades durante a compactagdo e
extrusdo. A obtencdo do material compdsito através da moagem em uma sé etapa caracteriza
melhor uma mistura tipo dictil fragil, pois o metal de partida apresenta alta ductilidade, o que
favorece a distribuicdo de refor¢o pela matriz a0 mesmo tempo em que o pé compdsito em
formacdo vai se endurecendo, o que permite obter um p6 também bastante duro, porém com
maior capacidade de deformar-se nas etapas de compactagdo e extrusdo, com melhor distribui¢io
de reforco pela particula. Como resultado, obtém as melhores propriedades, com valores em
torno a 550 MPa de limite de resisténcia a tracdo e 210 HV de dureza, em amostras sem

tratamento térmico.

A moagem de alta energia também tem sido utilizada para a obtencdo de compdsitos de
matriz de magnésio. LU, L. e FROYEN, L. (1999) produzem compdsitos de matriz de magnésio
com aluminio, titdnio e boro como elementos de liga e observam que a resisténcia maxima destes
materiais aumenta de 526 MPa, para o material ndo submetido ao processo de moagem de alta
energia, para 869 MPa, para o material produzido por moagem de alta energia.

2. Propriedades Mecanicas dos Materais Extrudados
2.1. Métodos experimentais

2.1.1. Equipamentos utilizados

Para os ensaios de tracdo se utilizou uma méquina universal de tracdo, marca Microtest

(Espanha). Para os ensaios de dureza, se utilizou um durdmetro para obter medidas Vickers.
2.1.2. Variaveis investigadas
Foram determinadas a influéncia do tempo de moagem, da presenca, do tipo e da

quantidade de refor¢o sobre a resisténcia a tracdo (Gmax) € a dureza dos materiais extrudados. A

Tabela V.1 mostra os materiais extrudados assim caracterizados.
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Tabela V.1: Materiais extrudados que foram caracterizados mecanicamente por meio de dureza e

limite de resisténcia a tragdo.

Sistema Tempo de moagem (horas)
AA6061 O0e24
AA6061 +5 % SNy 0,15,3,45,6,8¢e10
AA6061 +5 % AIN 0,1.5,3,45,6,8,10e12.5
AA6061 + 15 % AIN 0,1.5,3,45,6,8¢e10
AA6061 + 5 % ZrB, 0e 12,5

Observacdo: os tempos indicados por O horas se referem a liga AA6061 extrudada a partir do po

como fabricado e aos pés misturados em moinho de bolas convencional, por 1,5h, no caso das

misturas.

2.1.3. Procedimento experimental

Os ensaios de tracdo se realizaram com as amostras como extrudadas, sem usinagem, com
velocidade de 1,0 mm/min, a temperatura ambiente. Os ensaios de dureza foram feitos segundo a

Norma ABNT NBR-6672 (Determinagdo da dureza Vickers de materiais metélicos).

2.1.4. Técnicas de analise

Também aqui se utilizou a andlise de variancia de fator tinico e 0 método de comparagdo
multipla, que utiliza o conceito de contraste, para comprovar o efeito do tempo de moagem de
alta energia sobre o limite de resisténcia a trac@o e a dureza dos materiais extrudados, assim como
contrastar os diferentes tempos de moagem. Em cada sistema compdsito, assume-se que o tempo
de moagem ¢ a unica varidvel de influéncia sobre o limite de resisténcia a tracdo e a dureza destes
materiais. Como mencionado no Capitulo IV, os ensaios de extrusdo foram completamente
aleatorios, o que torna valido este tipo de andlise. A Tabela V.2 apresenta os nimeros de réplicas

realizadas para cada medida.
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Se utilizou um nimero maior de réplicas para os ensaios de tracdo com os materiais
compositos refor¢ados com SzN4 e AIN para garantir uma andlise de varidncia mais precisa, nos
sistemas em que se analisou o efeito do tempo de moagem sobre as propriedades mecanicas. No
caso da liga sem refor¢co e do compdsito reforcado com ZrB,, como apenas se vai comparar o
material obtido por processo convencional de mistura com o material obtido por moagem de alta
energia, com o maior tempo de moagem, se utilizou um nimero de réplicas menor nos ensaios de

tracao.

Tabela V.2: Ndmero de réplicas em ensaios de tracdo e de dureza realizadas para cada tipo de

material extrudado.

Sistema Ensaios de Ensaios de
Tracdo dureza
AA6061 5 12
AA6061 +5 % AIN 8 12
AA6061 + 15 % AIN 8 12
AA6061 + 5 % SiN4 8 12
AA6061 +5 % ZrB, 5 12

2.2. Resultados e discussoes

2.2.1. Ensaios de tracao e dureza para a liga AA6061

Os resultados obtidos de limite de resisténcia a tracdo e dureza da liga AA6061 extrudada a
partir do p6 como fabricado e do p6 submetido a 24 horas de moagem de alta energia sdo

apresentados na Tabela V.3 e graficamente na Figura V.1

Pode observar-se que tanto o limite de resisténcia a tracdo quanto a dureza aumentam
significativamente quando se utiliza a moagem de alta energia. O limite de resisténcia a tracdo e a
dureza do produto extrudado a partir do pé submetido a moagem de alta energia sdo cerca de 110
% maiores do que os obtidos para o produto extrudado a partir do p6é como fabricado, devido a

microestrutura extremamente refinada produzida pelo processo de moagem de alta energia, com
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uma fina e homogénea dispersdo de 6xido e carboneto de aluminio, este proveniente da

contaminacio do PCA utilizado.

Tabela V.3: Limite de resisténcia a tracdo e dureza da liga AA6061 extrudada a partir do po

como fabricado e do p6 submetido a 24 horas de moagem de alta energia.

Figura V.1: Limite de resisténcia a tragdo e dureza da liga AA6061 extrudada a partir do p6 como

fabricado e do p6 submetido a 24 horas de moagem de alta energia.
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Material Oumax Desvio Dureza Desvio
(MPa) Padrio (HV) Padrao
AA6061 como fabricado 198 2 56,3 1,0
AA6061 - 24 horas de moagem 422 5 117,3 2.4
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Como visto no Capitulo III, o processo de moagem de alta energia aumenta
consideravelmente a dureza das particulas do p6 da liga AA6061, que como fabricado apresenta
dureza de 65 HV e apds 24 horas de moagem apresenta dureza de 174 HV, ou seja, um aumento
de quase 200 %. Portanto, é de se esperar que ocorra uma alta diferenca entre as propriedades
mecanicas do extrudado a partir do p6 como fabricado e o extrudado a partir do p6 submetido a
moagem de alta energia, mesmo que o processo de recozimento anterior a extrusdo e o proprio
processo de extrusdo a quente promovam a reduc¢do da dureza observada inicialmente nas

particulas do pd, por alivio de tensdes.
2.2.2. Ensaios de tracio e dureza para o compoésito AA6061 + 5 % SizN4

Os resultados obtidos de limite de resisténcia a tracdo e dureza dos compdsitos AA6061 + 5
% SgN4 em fun¢do do tempo de moagem de alta energia sdo apresentados na Tabela V.4 e

graficamente na Figura V.2

Tabela V.4: Limite de resisténcia a tracdo e dureza dos materiais compdsitos refor¢cados com 5 %

de SN, em fungdo do tempo de moagem de alta energia.

Tenmpo de moagem O max Desvio Dureza Desvio
(horas) (MPa) Padrao (HV) Padrao

0 214 3 63,0 1,0

1,5 228 5 71,1 1,3

3 258 14 84,1 4,3

4,5 314 9 100,5 7,1

6 363 15 110,3 2,7

8 395 18 110,7 5.9

10 422 6 119,3 4,2

Observacdo: os tempos indicados por O se referem a mistura obtida em moinho de bolas

convencional.
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Pode observarse que o processo de moagem aumenta o limite de resisténcia a tragcdo e a
dureza destes compositos, produzindo aumentos em torno a 100 % no limite de resisténcia a
tracdo e na dureza. Este efeito se deve ao que j4 vem sendo mencionado durante todo o trabalho,
ou seja, o processo de moagem produz uma fina e homogénea distribui¢io de 6xidos e carbonetos
de aluminio (devido a presenga de agente controlador de processo), reduzindo consideravelmente
o tamanho das particulas de reforco, diminuindo assim a possibilidade de trincas nestas
particulas, além de produzir um arredondamento de suas arestas, o que diminui a concentra¢io de
tensdes e o aparecimento de trincas durante o processamento de compactacdo, extrusdo e
resfriamento. Estes resultados estdo de acordo com os resultados obtidos por outros autores, cujos

trabalhos estdao resumidos na introducdo deste capitulo.

As andlises de variancias realizadas, apresentadas no Anexo .3, confirmam que o tempo de
moagem influi significativamente tanto no limite de resisténcia a tracdo quanto na dureza dos

compdsitos reforcados com SiNy.
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Figura V.2: Limite de resisténcia a tracdo e dureza dos materiais compositos reforcados com 5 %

de SskN4 em funcdo do tempo de moagem de alta energia.
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2.2.3. Ensaios de tracao e dureza para o compésito AA6061 + 5 e 15 % AIN

Os resultados obtidos de limite de resisténcia a tragdo e dureza dos compédsitos AA6061 + 5
e 15 % AIN em fun¢do do tempo de moagem de alta energia sdo apresentados na Tabela V.5 e

V.6, respectivamente, e graficamente na Figura V.3 e V.4, respectivamente.

Assim como no caso dos compositos reforcados com SzN4, 0 processo de moagem
aumenta o limite de resisténcia a tracdo e a dureza dos compositos reforcados com 5 e 15 % de
AIN, produzindo aumentos em torno a 100 % no limite de resisténcia a tracdo e na dureza destes
materiais, devido aos mesmos motivos mencionados no caso anterior. Pode observar-se também
que o composito contendo 15 % de AIN apresenta maior dureza e menor limite de resisténcia a
tracdo que o compdsito contendo 5 % de AIN. Também para estes compdsitos, as andlises de
variancias realizadas confirmam que o tempo de moagem influi significativamente no limite de

resisténcia a tracdo e na dureza, conforme pode ser visto no Anexo 3.

Tabela V.5: Limite de resisténcia a tracdo e dureza dos materiais compdsitos refor¢cados com 5 %

de AIN.

Tempo de moagem Omax Desvio |Dureza (HV)| Desvio
(horas) (MPa) Padrao Padrao

0 206 2 62,7 2,3

1,5 207 4 69,2 1,8

3 230 11 82,6 3,0

4,5 235 19 87,5 10,6

6 262 14 89,5 8,0

8 331 22 107,5 2,7

10 404 12 117,6 6,1

12,5 402 22 125,8 5,8

Observacdo: os tempos indicados por O se referem a mistura obtida em moinho de bolas

convencional.
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Tabela V.6: Limite de resisténcia a tracdo e dureza dos materiais compositos reforcados com 15

% de AIN.

Tempo de moagem (horas) Omax (MPa) Desvio | Dureza (HV) | Desvio
0 173 10 65,7 2,3
1,5 210 7 81,0 2,7
3 236 17 99,2 1,6
4,5 288 22 120,3 5,5
6 334 19 122,5 5,6
8 341 20 126,7 9,5
10 361 17 144.8 6,9

Observacdo: os tempos indicados por 0 se referem a mistura obtida em moinho de bolas

convencional.
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Figura V.3: Limite de resisténcia a tracdo e dureza dos materiais compositos reforcados com 5 %
de AIN em funcdo do tempo de moagem de alta energia (0 h se refere a mistura obtida em

moinho de bolas convencional).
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% de AIN em fun¢do do tempo de moagem de alta energia (0 h se refere a mistura obtida em

moinho de bolas convencional).

2.2.4. Ensaios de tracao e dureza para o compdsito AA6061 + 5 % ZrB»

Os resultados obtidos de limite de resisténcia a tragdo e dureza dos compdsitos AA6061 + 5
% 71B, extrudados a partir da mistura de pds obtida em moinho convencional e dos pds
compositos obtidos apds 12,5 horas moagem de alta energia sdo apresentados na Tabela V.7, e

graficamente na Figura V.5

Assim como no caso dos compdsitos anteriormente analisados, o processo de moagem
aumenta o limite de resisténcia a trag@o e a dureza dos compésitos reforcados com 5 % de ZrBy,
produzindo aumentos em torno a 66 % e 90 % no limite de resisténcia a tracdo e na dureza,

respectivamente, devido aos mesmos motivos mencionados nos casos anteriores.
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Tabela V.7: Limite de resisténcia a tracdo e dureza dos compdsitos AA6061 + 5 % ZrB,
extrudados a partir da mistura de pés obtida em moinho convencional e dos pds compdsitos

obtidos ap6s 12,5 horas de moagem de alta energia.

Material Omax Desvio | Dureza | Desvio

(MPa) Padrio (HV) Padrao

Extrudado a partir da mistura de pds obtida 192 1 58,8 1,9

em moinho convencional

Extrudado a partir de pés compdsitos obtidos 320 20 110,2 4,2

apods 12,5 horas de moagem de alta energia.
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Figura V.5: Limite de resisténcia a tracdo e dureza dos compositos AA6061 + 5 % ZrB,
extrudados a partir da mistura de pds obtida em moinho convencional e dos pds compdsitos

obtidos apds 12,5 horas de moagem de alta energia.
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2.2.5. Efeito da adicao e tipo de reforco nos compositos misturados convencionalmente

A Figura V.6 mostra, para efeito comparativo, os resultados obtidos nos ensaios de trag@o e
de dureza da liga AA6061 extrudada a partir do p6 como fabricado e dos compositos reforcados
com 5 % de AIN, 5 % de SgN4 e 5 % de ZrB,, com processo de mistura convencional, ou seja,

em moinho de baixa energia.

O tratamento estatistico destes dados, apresentados no Anexo 1, mostra que estas médias
sdo estatisticamente diferentes umas das outras, com exce¢do da comparacdo entre a média de
dureza do compésito reforcado com 5 % de AIN com a média de dureza do composito refor¢ado

com 5 % de StNa.
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Figura V.6: Limite de resisténcia a tracio e dureza da liga AA6061 extrudada a partir do p6 como
fabricado e dos compdsitos refor¢cados com 5 % de AIN, 5 % de SkN4e 5 % de ZrB,, extrudados

a partir das misturas obtidas em moinho convencional.
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Comparando-se os compdsitos extrudados a partir das misturas de pds obtidas em moinho
convencional com a liga extrudada a partir do p6 como fabricado, £ observa que a simples
adicao de particulas de AIN ou de SgN4 em forma de particulas a liga AA6061 apenas aumenta
moderadamente a resisténcia mecanica e a dureza do material, enquanto que a adicdo de ZrB,
produz um decréscimo no limite de resisténcia a tracdo e um pequeno aumento na dureza. Como
ja mencionado, ndo é sempre que a adi¢do de particulas de refor¢co a um material metélico leva a
considerdveis aumentos nas propriedades mecanicas. Em alguns casos, as particulas adicionadas
ao metal constituem portos de defeitos, devido a trincas existentes nas proprias particulas de
reforco (ja existentes na matéria prima ou causada pelo processamento) ou mesmo a uma

inadequada interface, dificultando a transmissao de esforcos durante solicitacdo mecanica.

Pode observar-se que a adicdo de 5 % de AIN confere um aumento em torno a 4 % no
limite de resisténcia a tracdo da liga AA6061, enquanto que a mesma quantidade de SNy
confere um aumento em torno a 8 %. Ja no caso do ZrB;, se produz um decréscimo em torno a 3
% na mesma propriedade. Quando analisado o efeito sobre a dureza, vé-se que, para a mesma
quantidade de reforco adicionada, o SNy € o tipo de reforco que confere o maior aumento entre
os trés reforgos, enquanto que o ZrB; € o reforco que menos influi nesta propriedade. Portanto, se
pode observar que, nos compdsitos misturados em moinho de baixa energia, o nitreto de silicio é
o refor¢o mais eficaz entre os trés tipos de reforgos testados neste trabalho, enquanto que o ZrB;

¢ 0 menos eficaz.

O maior efeito do SizN4 no limite de resisténcia do compdsito, em relacdo ao AIN, se deve
ao menor tamanho das particulas de SsN4 apds extrusdo: sendo menores, estio presentes em
maior nimero, o que resulta em um maior nimero de obsticulos ao movimento das
discordancias. No entanto, quando se analisa os valores de dureza, observa-se que o AIN produz
o mesmo endurecimento que o SgN4, para a mesma quantidade em peso adicionada. Isto se deve,
provavelmente, ao fato de que as particulas maiores de AIN produzem uma maior deformagio
durante o resfriamento da temperatura de processo até a temperatura ambiente, devido a diferenca
entre os coeficientes de expansdo térmica entre matriz e refor¢o, produzindo assim uma maior
densidade de discordancias na matriz e, consequentemente, uma maior endurecimento. O mau
desempenho das particulas de ZrB, do ponto de vista da resisténcia a tragdo merece uma

investigacdo mais aprofundada, podendo ter sua explicacdo em vdrios fatores: dureza da
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particula, sua capacidade de fratura, seu coeficiente de expansdo térmica e a interface matriz /
reforco. Este ultimo parametro foi investigado, observando-se, por microscopia eletronica de

varredura, a auséncia de reagdes interfaciais.
2.2.6. Efeito do teor de reforco nos compoésitos misturados convencionalmente
A Figura V.7 mostra, para comparagdo, os resultados obtidos nos ensaios de tragdo e de

dureza da liga AA6061 extrudada a partir do p6 como fabricado e dos compésitos reforgados com

5e 15 % de AIN, com processo de mistura convencional, ou seja, em moinho de baixa energia.
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Figura V.7: Limite de resisténcia a tragdo e dureza da liga AA6061 extrudada a partir do p6 como
fabricado e dos compositos refor¢cados com 5 e 15 % de AIN, extrudados a partir das misturas

obtidas em moinho convencional.

Pode observar-se que o aumento do teor de AIN no compdsito, de 5 a 15 %, produz um

moderado aumento na dureza, na ordem de 5 %, e um significativo decréscimo na limite de
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resisténcia a tra¢do, na ordem de 20 %, embora o aumento de 0 a 5 % do mesmo reforco tenha
apresentado o aumento desta propriedade, como visto anteriormente. O decréscimo da resisténcia
com o aumento do teor de refor¢o pode ser explicado pela maior possibilidade da presenga de
aglomerados de particulas, conforme pode ser observado na microestrutura do compdsito

reforcado com 15 % de AIN, Figura I'V.36.

Outro fator que contribui para a redugdo da resisténcia mecinica do compdsito com maior
teor de AIN € a presenca de trincas nas particulas do refor¢o, ja presentes na matéria prima,

conforme pode ser visto na Figura II1.34, ou causadas pelo processo de consolidagao.

LEE, H. F., BOEY, F. e KHOR, K. A. (1994), trabalhando com produ¢do de compdsitos
por compactacdo e extrusdo, também observam uma diminui¢do da resisténcia mecinica com o
aumento da quantidade de refor¢o adicionado e atribuem o resultado ao fato do processo de
consolidag@o produzir fraturas nas particulas de reforco, as quais se tornam pontos de defeito e

deterioram as propriedades do material.

Como a dureza de um material compdsito ndo estd diretamente correlacionada com a
presenca de trincas ou aglomerados de particulas de reforco, observa-se que a maior quantidade
de reforco adicionado a matriz metalica produz uma maior dureza. Neste sentido, deve ser levado
em consideracdo que, durante a etapa de extrusdo, em que o material é submetido a uma alta taxa
de deformacdo, apenas a matriz metdlica deve comportar tal deformacao, visto que o reforco
basicamente ndo se deforma. Assim, como a quantidade de deformacdo € constante em todos os
ensaios, uma vez que nio se variou a razao de extrusdo, quanto maior a porcentagem de reforgo,
maior deve ser a deformacgdo a qual a matriz estd sendo submetida. Isto contribui para o aumento

de dureza com o aumento da quantidade de AIN adicionado a liga AA6061.
2.2.7. Efeito da adicao e tipo de reforco nos compdésitos obtidos via moagem de alta energia
A Figura V.8 mostra, para efeitos comparativos, os resultados obtidos nos ensaios de tragao

e de dureza da liga AA6061 extrudada a partir do p6 submetido a 24 horas de moagem de alta
energia e dos compositos reforcados com 5 % de AIN, 5 % de SsN4 e 5 % de ZrB,, extrudados a
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partir dos pds compositos obtidos por moagem de alta energia com os tempos de moagem

maximos para cada caso.
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Figura V.8: Limite de resisténcia a tracdo e dureza da liga AA6061 extrudada a partir do pd
submetido a 24 horas de moagem de alta energia e dos compdsitos reforcados com 5 % de AIN, 5
% de StN4 e 5 % de ZrB,, extrudados a partir dos pds compositos obtidos por moagem de alta

energia com os tempos maximos de moagem para cada caso.

Segundo o teste de hipdteses, apresentado no Anexo 1, realizado para determinar se
diferengas entre si dos valores médios das duas propriedades medidas sdo significativas, nos
resultados de resisténcia a tragdo, apenas a média do compésito reforcado com ZrB; possui valor
estatisticamente distinto do valor da liga sem refor¢o; enquanto que as médias de todos os
compositos sdo distintas entre si. J4 para os resultados de dureza, o tratamento estatistico
determina que todas as média sd@o distintas entre si, com excecdo da comparacdo entre a média da

liga sem reforgo e do compdsito reforcado com SiNy.

Pode observar-se que, com os materiais obtidos a partir dos pds submetidos ao processo de
moagem de alta energia, o compdsito reforcado com ZrB, apresenta limite de resisténcia a tracao

inferior a liga AA6061, o compésito reforcado com AIN tende a apresentar um valor inferior e o
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composito reforcado com SiN4 apresenta valor praticamente igual ao da liga sem reforco.
Quanto aos valores de dureza, o composito reforcado com ZrB; apresenta um decréscimo nesta
propriedade, em relacdo a liga sem refor¢o, enquanto os outros dois tipos de reforcos apresentam

um ligeiro aumento de dureza com relagdo a liga sem reforco.

De maneira similar aos compdsitos obtidos com processo convencional de mistura, ja
discutido em item anterior, dos trés compositos produzido, o compdsito reforcados com SzN4
apresenta o melhor desempenho quanto a resisténcia a tragdo; quanto a dureza, o melhor
desempenho ¢é apresentado pelo compdsito refor¢ado com AIN.

Devido a maior tendéncia a se fraturar do SzN4 e, consequentemente, a mais fina
distribuicdo de reforco pela matriz, se obtém no compdsito AA6061 + 5 % de SgN4 uma
microestrutura mais refinada, em comparacio aos compositos reforcados com AIN e ZrB,, cujas
particulas de reforco sdo significativamente maiores. As maiores particulas de refor¢co nos
compdsitos reforcados com AIN e ZrB,, em comparagdo ao compésito reforcado com SgNg4
produzidos a partir dos pos obtidos por moagem de alta energia, com os tempos maximos de
moagem para cada caso, acarretam um decréscimo na resisténcia a tracdo em relagdo a liga sem
refor¢co. Portanto, o refinamento microestrutural alcancado com o processo de moagem de alta
energia, tanto com a liga sem refor¢o, como para o composito reforcado com SNy, € o fator de

maior importancia em relacdo a resisténcia a tragao.

Com relacdo a dureza dos compdsitos extrudados a partir de pés compodsitos obtidos por
moagem de alta energia, esta propriedade parece estar mais relacionada com o tamanho das
particulas; maiores particulas impdem uma maior deformacgdo a matriz durante o resfriamento da
temperatura de processo a temperatura ambiente, devido a diferenca entre os coeficientes de
expansdo térmica da matriz e do reforco. A menor dureza observada no material compdsito
reforcado com ZrB, provavelmente se explica pela menor deformacgdo causada na matriz metalica
durante o processo de moagem por este tipo de reforco, devido as suas caracteristicas (menor

tendéncia a se fraturar), como mencionado no Capitulo III.
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2.2.8. Efeito do teor de reforco nos compdsitos obtidos via moagem de alta energia

A Figura V.9 mostra, para efeito comparativo, os resultados obtidos nos ensaios de tracdo e
de dureza da liga AA6061 extrudada a partir do p6 submetido a 24 horas de moagem de alta
energia e dos compositos reforcados com 5 e 15 % de AIN, extrudados a partir dos pos

compdsitos obtidos por moagem de alta energia com os tempos méximos de moagem para cada

caso.
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Figura V.9: Limite de resisténcia a tragdo e de dureza da liga AA6061 extrudada a partir do p6
submetido a 24 horas de moagem de alta energia e dos compositos reforcados com 5 e 15 % de
AIN, extrudados a partir dos pds compdsitos obtidos por moagem de alta energia com os tempos

maximos de moagem para cada caso.

Pode observar-se, como no caso dos compésitos extrudados a partir de misturas obtidas em
moinho convencional, que o aumento do teor de refor¢co provoca efeitos opostos nas duas
propriedades analisadas: aumenta a dureza ao mesmo tempo que diminui a resisténcia a tragdo

dos compositos reforcados com AIN.
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O aumento na dureza com o aumento no teor de reforco se explica pela maior deformacao
causada na matriz durante o processo de fabricacdo dos pés compdsitos e pela maior deformagio
causada na matriz durante o resfriamento devido a diferenca entre os coeficientes de expansao

térmico da matriz e do reforgo.

Com relacdo a redug@o no limite de resisténcia com o aumento do teor de reforco, deve ser
levado em consideracdo que, embora o processo de moagem de alta energia melhore
consideravelmente a distribui¢do das particulas de reforco pela matriz, o maior teor de refor¢o
aumenta a possibilidade de ocorréncia de defeitos como aglomeracdo de particulas ou fissuras
internas as particulas, conforme citado anteriormente e observado por LEE, H. F., BOEY, F. e

KHOR, K. A. (1994).

3. Conclusoes

Os resultados obtidos permitem concluir que a adi¢do de 5 % de AIN ou 5 % de SzN4 em
forma de particulas aumenta apenas moderadamente a resisténcia mecédnica e a dureza dos
materiais compositos obtidos por processo convencional de mistura, enquanto que a adi¢do de 5

9% de ZrB; ou 15 % de AIN produz um decréscimo no limite de resisténcia a tragao.

O processo de npagem de alta aumenta significativamente as propriedades mecanicas da
liga AA6061, conferindo um aumento superior a 100 % tanto no limite de resisténcia a tracdo
quanto na dureza, devido a microestrutura extremamente refinada que o processo de moagem de

alta energia produz, com uma fina e homogénea dispersao de 6xido e carboneto de aluminio.

O processo de moagem de alta energia aumenta significativamente as propriedades
mecanicas dos materiais compositos estudados neste trabalho, produzindo aumentos em torno a
100 % no limite de resisténcia a tracdo e na dureza, devido a fina e homogénea distribuicao de
oxidos ou carbonetos de aluminio, a diminui¢do do tamanho e ao arredondamento das particulas

de reforco causados pelo processo de moagem de alta energia.

Tanto nos compositos extrudados a partir de misturas obtidas em moinho convencional

como nos compositos extrudados a partir do pé compdsito obtido por moagem de alta energia,
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com tempos mdximos de moagem para cada sistema, o nitreto de silicio € o refor¢o mais eficaz,
com relacdo as propriedades de limite de resisténcia a tracdo e dureza, entre os trés tipos de
reforcos testados neste trabalho, basicamente devido a maior tendéncia a fratura nos processos de
moagem de alta energia e consolida¢do, o que resulta em um maior refinamento microestrutural

dos materiais compdsitos obtidos.

199



Capitulo VI

Conclusoes e Sugestoes para Trabalhos Futuros

1. Conclusoes

Os resultados obtidos neste trabalho confirmam a eficcia do processo de metalurgia do po,
via moagem de alta energia e extrusdo, no sentido de produzir estruturas de compdsito altamente
refinadas, com dispersao de 6xidos e carbonetos de aluminio, homogénea distribui¢do de reforgo,

pratica e totalmente densificadas e com excelentes propriedades mecanicas.

Os resultados também permitem vincular as distintas etapas do processo de moagem de alta
energia com as caracteristicas dos pds produzidos, ou seja, sua densidade aparente,

compactabilidade.

Com relagdo ao vinculo entre as etapas do processo de processo de ligacdo e a densidade
aparente, se observa que, numa uma fase inicial, a densidade diminui continuamente, o que estd
relacionado com a transformac¢do da morfologia equiaxial do material de partida para uma
morfologia laminar, ocasionado pela predominédncia de mecanismos de deformacio e soldagem
das particulas; numa fase posterior, a densidade aparente aumenta até um certo limite, devido a
predominancia de mecanismos de fratura e, consequentemente, a transformacdo da morfologia

laminar para a morfologia equiaxial.
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Esta correlacdo entre as distintas etapas do processo de moagem de alta energia com a
densidade aparente € confirmada por andlises morfolégica, microestrutural e de distribui¢dao

granulométrica dos pés.

Os resultados obtidos constatam que a presenga de particulas de refor¢o acelera o processo
de ligacdo mecanica, do ponto de vista morfolégico e microestrutural, aumentando a deformacao
na matriz metédlica durante a moagem, favorecendo tanto a soldagem quanto a fratura das
particulas. O SgN4 € o tipo de reforco, entre os que foram analisados, que mais acelera o

processo de ligacdo mecanica.

A dureza das particulas dos pés aumenta consideravelmente com o processo de moagem de
alta energia. A adi¢do de 5 ou 15 % de AIN ou 5 % ZrB, leva a um pequeno aumento na
microdureza do p6 compdsito em comparacdo com a liga sem reforco submetida & moagem de
alta energia, enquanto que a adi¢do de 5 % de SzN4 leva a um aumento mais significativo, devido
ao menor tamanhos das particulas deste reforco que se obtém ao final do processo de ligacdo

mecanica.

Com relacdo ao vinculo entre as etapas do processo de moagem de alta energia e a
compactabilidade dos pds, se constata que o pé da liga AA6061 sem reforco apresenta baixa
compactabilidade devido a sua morfologia esférica, a qual possui baixa capacidade de
densificacdo por deformacdo pléstica; apds o inicio do processo de moagem de alta energia, sua
compactabilidade aumenta devido a transformacio da morfologia de suas particulas para laminas,
a qual possui maior capacidade de densificacdo por deformagdo pléstica; com o aumento do

tempo de moagem a morfologia volta a se apresentar equiaxial, reduzindo a compactabilidade.

O mesmo comportamento apresentam as misturas de pds analisadas, com excecdo da
compactabilidade para a mistura submetida ao processo de moagem convencional, a qual,
diferentemente da matriz sem reforco, apresenta alta compactabilidade devido a deformacgdo

adicional que as particulas mais duras do reforco impdem a matriz durante o processo de

compactacgio.
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Com relacdo ao vinculo entre as etapas do processo de moagem de alta energia e a
extrudabilidade dos pods, se constata que a pressdo de extrusdo necessdria para extrudar os pds
compdsitos misturados convencionalmente € baixa devido a esfericidade das particulas da matriz;
aumenta para os pés compositos apds tempos curtos de moagem de alta energia devido tanto ao
endurecimento quanto a maior superficie das particulas laminares, que necessitam uma maior
pressdo para promover sua unido; e diminui para os tempos mais longos de moagem devido a

menor superficie das particulas equiaxiais formadas nestas condigdes.

Também se observa que a energia armazenada como deformacdo da rede cristalina e o
aumento da drea superficial das particulas causado pelo processo de moagem de alta energia
provoca a formacdo de uma estrutura heterogénea ao longo da secdo transversal da barra
extrudada, o que pode ser contornado por um tratamento de recozimento a 400 °C por duas horas,

previamente a extrusdo, o qual tende a eliminar esta heterogeneidade.

Com relacgdo as propriedades mecénicas dos materiais obtidos, se observa que o processo de
moagem de alta energia aumenta significativamente as propriedades mecénicas da liga AA6061 e
dos compésitos refor¢cados com SgN4, AIN e ZrB,, conferindo aumentos em torno a 100 % tanto
no limite de resisténcia a tracdo quanto na dureza, devido a microestrutura extremamente refinada
produzida, com uma fina e homogénea dispersdo de 6xido e carboneto de aluminio, a diminuicao

do tamanho e ao arredondamento das particulas de reforco.

Tanto nos compdsitos extrudados a partir de misturas obtidas em moinho convencional
como nos compositos extrudados a partir do pé compdsito obtido por moagem de alta energia,
com tempos maximos de moagem para cada sistema, o nitreto de silicio € o refor¢co mais eficaz,
com relacdo as propriedades de resisténcia a tracdo e dureza, entre os trés tipos de reforcos
analisados neste trabalho, devido ao menor tamanho da matéria prima — no caso do compdsito
extrudado a partir da mistura obtida em moinho convencional — e a maior tendéncia a se fraturar
no processo de moagem de alta energia, o que resulta em um maior refinamento microestrutural
do material — no caso dos compdsito extrudado a partir do pé compdsito obtido por moagem de

alta energia.
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J& para os compdsitos extrudados a partir de misturas obtidas em moinho convencional, se
verifica um aumento apenas moderado das propriedades mecéanicas em relacdo a matriz sem
reforco, o que demostra comparativamente a vantagem da utilizacdo do processo de moagem de
alta energia para a producdo de materiais compositos de matriz metdlicas reforcados com

particulas.

2. Sugestoes Para Trabalhos Futuros

Como sugestdes para trabalhos futuro, destaco a importancia dos seguintes trabalhos:

e Verificar a dependéncia da densidade aparente com as etapas do processo de moagem
de alta energia para outros materiais, outros sistemas compdsitos e outros tipos de
moinho de alta energia.

e Obter um modelo matematico para a curva de densidade aparente em fung¢do do tempo
de moagem de alta energia e correlacionar os parametros obtidos com este modelo com
as propriedades dos materiais submetidos ao processo e com os parametros do proprio
processo, como energia de moagem, por exemplo.

e Investigar a influéncia da moagem de alta energia sobre os mecanismos envolvidos no
tratamento térmico das ligas de aluminio, ou seja, com o processo de solubilizacdo e a
cinética de envelhecimento.

e Analisar, por microscopia eletronica de varredura, as interfaces matriz / reforco obtidas
com estes materiais.

e (Caracterizar os materiais obtidos em relacdo as propriedades de desgaste e corrosao.

e Comparar os compésitos extrudados a partir do p6 compésito reforcado com 5 % de
SN4, 0 qual apresenta as melhores propriedades mecénicas entre os compdsitos
produzidos, com compdsitos reforcados com particulas de SiC e de ALOj3, obtidos por
igual processamento, pois sdo os compdsitos mais utilizados até o momento pela
industria e pela literatura. Esta comparacdo pode confirmar a vantagem da utiliza¢io do

nitreto de silicio como refor¢o para compdsitos obtidos por ligacdo mecanica.
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Anexos

Anexo 1- Comparacio entre médias através do teste de hipéteses

O teste de hipéteses € uma ferramenta estatistica utilizada para verificar se duas médias
apresentam diferenca significativa. Se utilizou o teste de hipéteses para médias de populacdes
com variancias desconhecidas (MONTGOMERY, D. C., RUNGER, G. C., 1994). O valor ¢y

obtido deve ser comparado com o valor da distribuicdo de Student topnin2-2, €M que n; € nz Sao

os nimeros de ensaios das médias em comparacdo e n; + ny - 2 sdo os graus de liberdade. Se

trabalha com um intervalo de confianca de 97,5 %

1. Analise estatistica dos resultados de dureza das particulas

Tabela Al.1: Valores de # e para o teste de hipétese para os ensaios de dureza

Pés compdsitos cujas durezas sdo comparadas a das particulas

do p6 da liga AA6061 submetido a 24 horas de moagem

Valor calculado ||

AA6061 + 5 % AIN — 12,5 horas de moagem 3,017
AA6061 + 15 % AIN — 10 horas de moagem 2,098
AA6061 + 5 % ZrB, — 12,5 horas de moagem 1,876
AA6061 +5 % SgN4 — 10 horas de moagem 6,072

Como n; + ny — 2 =30, toannimze = 2,042. Observa-se que a dureza da particula do p6

composito reforcado com 5 % de ZrB, € estatisticamente igual e as durezas das particulas dos pds
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compositos refor¢cados com 5 % de StNy4, 5 e 15 % de AIN sdo estatisticamente diferentes da
dureza das particulas do p6 liga AA6061 sem reforco e submetido a 24 horas de moagem em

moinho de alta energia.

2. Anadlise estatistica dos resultados de limite de resisténcia a tracdo e dureza da liga
AA6061 extrudada a partir do p6 como fabricado e dos compésitos reforcados com 5 % de
AIN, 5 % de SizN4 e 5 % de ZrB ,, extrudados a partir das misturas obtidas em moinho

convencional

Tabela A1.2: Teste de hipdteses entre os valores médios de limite de resisténcia a tracdo da liga
extrudada a partir do pd como fabricado e dos compésitos extrudados a partir das misturas

obtidas em moinho convencional.

Comparacio AA6061 AA6061 AA6061 AA6061

+5 % AIN +15% AIN |+ 5 % SN, +5 % ZrB,
AA6061 7,016 > 2.201 |5,435>2.201 |10,473 > 2.201 |6.000 > 2.306
AA6061 + 5 % AIN 9,153>2.145 (6,276 > 2.145 | 14,398 > 2.201
AA6061 + 15 % AIN 11,107 > 2.145 |4,166 > 2.201
AA6061 +5 % SiN4 15,637 > 2.201

Tabela A1.3: Teste de hipédteses entre valores médios de dureza da liga extrudada a partir do p6

como fabricado e dos compositos extrudados a partir das misturas obtidas em moinho

convencional.
Comparagdo AA6061 AA6061 AA6061 AA6061
+5 % AIN + 15 % AIN +5 % SzNy4 +5 % ZrB,
AA6061 8,840 > 2.201 | 12,984 >2.201 |15,612>2.201 |[4,033 >2.306
AA6061 + 5 % AIN 3,484 >2.145 (0,408 <2.145 4,529 >2.201
AA6061 + 15 % AIN 3,669 >2.145 |8,012 > 2.201
AA6061 +5 % SNy 6,627 > 2.201

222




Pode observar-se que as médias de dureza dos compdsitos reforcados com 5 % de Si3N4 e

5 % de AIN sao estatisticamente iguais; todas as outras sao diferentes entre si.

3. Anadlise estatistica dos resultados de limite de resisténcia a tracdo e dureza da liga
AA6061 extrudada a partir do pé submetido a 24 horas de moagem em moinho de alta
energia e dos compositos reforcados com 5 % de AIN, 5 % de SNy e 5 % de ZrB,,

extrudados a partir dos pos obtidos por moagem de alta energia

Tabela Al.4: Comparagdo entre os valores de |t0| e tan.ni+n22 para os testes de hipdteses entre as
médias de limite de resisténcia a tracdo da liga AA6061 extrudada a partir do p6 submetido a 24
horas de moagem em moinho de alta energia e dos compdsitos reforcados com 5 % de AIN, 5 %

de SkN4 e 5 % de ZrB,, extrudados a partir dos pds obtidos por moagem de alta energia

Comparacao AA6061 AA6061 AA6061 AA6061

+5 % AIN +15% AIN |+ 5 % SNy +5 % ZrB,
AA6061 1,970 <2.201 |7,702>2.201 |0 <2.201 11,063 > 2.306
AA6061 + 5 % AIN 4,171 >2.145 2,481 >2.145 | 6,755 > 2.201
AA6061 + 15 % AIN 9,570 > 2.145 [3,963 > 2.201
AA6061 +5 % SyN4 13,789 > 2.201

Tabela A1.5: Comparagdo entre os valores de |t0| e tan.ni+n22 para os testes de hipdteses entre as
médias de dureza da liga AA6061 extrudada a partir do pé submetido a 24 horas de moagem em
moinho de alta energia e dos compdsitos reforcados com 5 % de AIN, 5 % de SgNs e 5 % de

Z1B;, extrudados a partir dos p6s obtidos por moagem de alta energia

Comparagdo AA6061 AA6061 AA6061 AA6061

+5 % AIN + 15 % AIN +5 % SNy +5 % ZrB;
AA6061 4,691 >2.201 {13,040 >2.201 [1,432<2.201 |5,084 > 2.306
AA6061 + 5 % AIN 7,302 > 2.145 | 3,144 > 2.145 |7,546 > 2.201
AA6061 + 15 % AIN 10,936 > 2.145 | 14,838 > 2.201
AA6061 +5 % SNy 5,307 > 2.201
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Pode observar-se que as médias de dureza dos compdsitos reforcados com 5 % de Si3N4 e

5 % de AIN sao estatisticamente iguais; todas as outras sao diferentes entre si.

Anexo 2 : Valores de densidades relativas

Tabela A2.1: Valores médios de densidades relativas obtidos com a liga AA6061, em fun¢do da

pressdo de compactacdo e do tempo de moagem.

Tempo de moagem em moinho
de alta energia (horas)

Pressdo de compactacio (MPa)

200 300 400 500
0 0,810 0,850 0,870 0,882
1,5 0,813 0,860 0,891 0,904
3 0,788 0,845 0,870, 0,892
4,5 0,760 0,825 0,855 0,883
6 0,761 0,819 0,849 0,875
8 0,715 0,781 0,841 0,871
10 0,678 0,753 0,812 0,850
16 0,695 0,748 0,791 0,827
24 0,678 0,725 0,776 0,811

Tabela A2.2: Valores médios de densidades relativas obtidos com a mistura AA6061 + 5 %

Si3N4, em funcdo da pressdo de compactacdo e do tempo de moagem.

Tempo de moagem em moinho
de alta energia (horas)

Pressdo de compactacio (MPa)

200 300 400 500
0 0,793 0,836 0,874 0,903
1,5 0,772 0,833 0,860 0,889
3 0,735 0,807 0,838 0,860
4,5 0,728 0,783 0,827 0,853
6 0,726 0,771 0,807 0,841
8 0,710 0,755 0,793 0,827
10 0,700 0,746 0,787 0,821
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Tabela A2.3: Valores médios de densidades relativas obtidos com a mistura AA6061 + 5 % AIN,

em func¢do da pressdo de compactagdo e do tempo de moagem.

Tempo de moagem em moinho
de alta energia (horas)

Press@o de compactagido (MPa)

200 300 400 500
0 0,758 0,827 0,873 0,909
1,5 0,783 0,848 0,882 0,900
3 0,768 0,825 0,862 0,891
4,5 0,737 0,803 0,835 0,864
6 0,718 0,776 0,821 0,852
8 0,718 0,763 0,805 0,833
10 0,701 0,750 0,790, 0,822
12,5 0,696 0,744 0,783 0,818

Tabela A2.4: Valores médios de densidades relativas obtidos com a mistura AA6061 + 15 %

AIN, em fung¢do da pressao de compactacdo e do tempo de moagem.

Tempo de moagem em moinho
de alta energia (horas)

Pressdo de compactacdo (MPa)

200 300 400 500
0 0,763 0,825 0,866 0,899
L5 0,761 0,836 0,873 0,892
3 0,744 0,806 0,841 0,865
4,5 0,739 0,782 0,818 0,842
6 0,730 0,771 0,810 0,840
8 0,717 0,764 0,800 0,825
10 0,716 0,760 0,798 0,823
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Anexo 3 : Analise de variancia e teste de contraste

A andlise de variancia de um fator tnico constitui um teste estatistico que permite avaliar o
efeito de um tratamento sobre uma propriedade ou de uma varidvel independente sobre uma
variavel dependente de processo. Para tal, se deve assumir que somente existe uma varidvel de

influéncia. (MONTGOMERY, D. C., RUNGER, G. C., 1994).

1. Analise de variancia do efeito do tempo de moagem sobre a pressao de extrusao

1.1. Analise estatistica de valores de pressio maxima de extrusao para o pé compdsito

AA6061 + 5% SizN4 submetido a diferentes tempos de moagem em moinho de alta energia

Tabela A3.1: Andlise de variancia do efeito do tempo de moagem sobre a pressdo necessaria para

extrudar os pés compositos reforcados com SizNy.

Fonte de variagdo [Soma de|Graus de|Média de|Fy
quadrados liberdade quadrados

Tempo de moagem (233833,97 6 38972,33 43,11

Erro 44294,68 49 903,97

Total 278128,64 55

O valor de Fy é comparado com o valor de Fy 4154, €m que & € o nivel de significancia do
teste, para qual se adota o valor 0,01, a é o nimero de tratamentos ou niveis analisados e N é o
nimero total de ensaios. Assim temse que Fy; 649 = 3,29. Como Fy > Fpj 649, pode-se concluir
que as médias sdo estatisticamente diferentes, isto é, que o tempo de moagem influi

significativamente na pressao necessdria para extrudar o po.

Aplicagdo do teste estatistico de contraste entre os distintos tempos de moagem demostra
que as ocorrem variacdes significativas entre zero e 1,5 hora, entre 3 e 4,5 horas e entre 6 e 8

horas de moagem, enquanto que entre 1,5 e 3, entre 4,5 e 6 e entre 8 e 10 horas de moagem nao

ocorrem variacOes significativas. Aqui W, lo, U3, W, Us, L € L7 significam as médias para 0, 1.5,
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3,4.5,6, 8 e 10 horas de moagem, respectivamente. Para tal comparacdo, se utiliza o valor de

Fo140="131.

Tabela A3.2: Teste de contraste para as pressdes necessdrias para extrudar o pod composito

refor¢gado com 5 % de Si3N4.

Fonte de variagdo |Soma de|Graus de|Fy
quadrados liberdade

Ciip =M 337108,74 1 23,31
Corla =3 62790,00 1 4,34
Cailz =y 583637,01 1 40,35
Cy: s = Us 7673,92 1 0,53
Cs: s = We 417060,26 1 28,84
Ce: U = W7 94631,16 1 6,54

1.2. Analise estatistica de dados de valores de pressio de extrusao para os compdsitos
AA6061 + 5 e 15 % AIN

As Tabelas A3.3 e A3.4 mostram os valores calculados para as andlises de varidncia
realizadas para verificar a influéncia do tempo de moagem sobre as pressdes necessdrias para
extrudar os pds compdsitos reforcados com 5e 15 % de AIN. Os valores de Fy devem ser
comparado com o valor de Fy; 749 = 3,12 para o compésito reforcado com 5 % de AIN e Fy;.6.49 =

3,29 para o composito refor¢cado com 15 % de AIN.

Tabela A3.3: Andlise de variancia do efeito do tempo de moagem sobre a pressdo necessdria para

extrudar os pés compdsitos reforcados com 5 % de AIN.

Fonte de variagdo |Soma de|Graus de|Média de Fy
quadrados liberdade quadrados

Tempo de moagem |386733,38 7 55247,63 11,72

Erro 263961,12 56 4713,59

Total 650694,51 63
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Tabela A3.4: Andlise de variincia do efeito do tempo de moagem sobre a pressdo necessaria para

extrudar os pds compositos reforcados com 15 % de AIN.

Fonte de variagdo [Soma de|Graus de|Média de(Fo
quadrados liberdade quadrados

Tempo de moagem [363632,02 6 60605,34 28,43

Erro 104458,57 49 2131,81

Total 468090,59 55

A Tabela A3.5 mostra os valores calculados com as andlises de contraste realizadas para
verificar quais intervalos de tempo de moagem mais interferem sobre as pressdes necessdrias para
extrudar os pés compésitos reforgcados com 5 e 15 % de AIN. Neste caso, W, Lo, U3, W, Us, Ko, W7
e us significam as médias para 0, 1.5, 3, 4.5, 6, 8, 10 e 12.5 horas de moagem, respectivamente.
Para tal comparagdo, se utilizam os valores de Fy ;56 = 7,08 (para o compdsito com 5 % de

reforco) e Fo 149 = 7,31 (para o compdsito com 15 % de refor¢o).

Tabela A3.5: Teste de contraste para as pressdes necessdrias para extrudar o pé compdsito

reforcado com 5 e 15 % de AIN.

Fonte de[Soma de|Soma de|Graus delFy Fo

variacao quadrados quadrados liberdade |(5 % AIN) |(15 % AIN)
(5 % AIN)  |(15 % AIN)

Ci:uy=n, 62480391 |157815,45 1 8,28 53,65

Cop =3 |1287628,80 |34368,70 1 17,07 4,63

Csy:uz =pg  |571252,49  1912905,82 1 7,57 1,01

Cyng =ps |641010,87  |337108,74 1 8,50 26,76

Cs:us =g |687494,31  |289259,84 1 9,12 9,88

Co:lle =7 |159438,22  124932562,28 |1 2,11 8,48

Cruy=ug 1753505 1 0,23
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Pode observar-se que, para o compdsito reforcado com 5 % de AIN, as variacOes entre zero
8 e 10 horas e entre 10 e 12,5 horas nao sdo significativas; para o compdsito refor¢ado com 15 %
de AIN, as variacOes entre zero 1,5 e 3 horas e entre 3 e 4,5 horas ndo s@o significativas. As

demais variagOes sdo significativas.

2. Analise de variancia do efeito do tempo de moagem sobre o limite de resisténcia a tracao

e a dureza dos produtos extrudados

Tabela A3.6: Andlise de variancia do efeito do tempo de moagem sobre o limite de resisténcia a

tracao dos compositos reforcados com 5 % de AIN.

Fonte de variacdo |Soma de|Graus de|Média de Fy
quadrados liberdade quadrados

Tempo de moagem |385927,87 7 55132,55 245,87

Erro 12557,20 56 224,24

Total 398485,07 63

Tabela A3.7: Andlise de variancia do efeito do tempo de moagem sobre a dureza dos compdsitos

reforcados com 5 % de AIN.

Fonte de variacio [Soma de|Graus de|Média delFy
quadrados liberdade quadrados

Tempo de moagem (44373,70 7 6339,10 186,05

Erro 2998,38 88 34,07

Total 47372,08 95
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tracao dos compositos reforcados com 15 % de AIN.

Tabela A3.8: Andlise de variancia do efeito do tempo de moagem sobre o limite de resisténcia a

Fonte de variagdo [Soma de|Graus de|Média de(Fo
quadrados liberdade quadrados

Tempo de moagem (251540,39 6 41923,40 152,26

Erro 13491,27 49 275,33

Total 265031,67 55

Tabela A3.9: Andlise de variancia do efeito do tempo de moagem sobre a dureza dos compdsitos

reforcados com 15 % de AIN.

Fonte de variacdo |Soma de|Graus de|Média de Fy
quadrados liberdade quadrados

Tempo de moagem (55983,41 6 9330,57 303,18

Erro 2369,70 77 30,78

Total 58353,10 83

tracdo dos compésitos reforcados com 5 % de SNa.

Tabela A3.10: Andlise de variancia do efeito do tempo de moagem sobre o limite de resisténcia a

Fonte de variagdo |Soma de|Graus de|Média del|Fy
quadrados liberdade quadrados

Tempo de moagem |328084,80 |6 54680,80 425,84

Erro 6291,88 49 128,41

Total 334376,68 |55
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Tabela A3.11: Andlise de varidncia do efeito do tempo de moagem sobre a dureza dos

compdsitos reforcados com 5 % de SgNy.

Fonte de variagdo |Soma de|Graus de|Média de|Fo
quadrados liberdade quadrados

Tempo de moagem |33654,56 6 5609,09 297,36

Erro 145247 77 18,86

Total 35107,03 &3

Os altos valores de Fy obtidos confirmam que o tempo de moagem influi significativamente
tanto no limite de resisténcia a tra¢cdo quanto na dureza dos compdsitos reforcados com AIN e

SizaNa.
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