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RESUMO

O presente trabalho estuda a influéncia do tempo da moagem de alta energia nas
caracteristicas, como dureza e densidade, da liga Cu-13Al-4Ni obtida pelo processo de
metalurgia do pd. O estudo desta liga vem tendo grande crescimento uma vez que, esta
possui alta aplicabilidade na industria e ¢ passivel do efeito memoéria de forma.
Inicialmente, os pds elementares de cobre, aluminio e niquel foram caracterizados em
relagdo a morfologia e a pureza, além da determinagdo da temperatura de fusdo de cada
um de forma individual. Observou-se que todos os pds caracterizados apresentaram
pureza acima de 99,5% sendo adequados para a utilizagdo na técnica de metalurgia do
p6. Os componentes da liga, nas propor¢des adequadas, forma inseridos em um moinho
de bolas planetario e submetidos & moagem por tempos de 2, 4, 8 e 16 horas ao vacuo
obedecendo aos mesmos procedimentos e parametros evitando que variagdes na
moagem interferissem no resultado final. As densidades aparentes dos pds ja moidos
foram calculadas e observou-se que o aumento do tempo de moagem diminui o valor
desta densidade devido a deformacao plastica dos elementos envolvidos. Os p6s moidos
foram compactados uniaxialmente a frio, utilizando a pressdo especifica de cada
amostra que, foi determinada através da constru¢do de curvas de compressibilidade. As
densidades a verde foram calculadas e os resultados obtidos indicaram que o aumento
do tempo de moagem provoca a diminuicdo do seu valor. Os compactados foram
sinterizados a 1000°C por uma hora e meia em atmosfera de argonio. As densidades e,
consequentemente, as porosidades das amostras sinterizadas foram calculadas. As
melhores densificagdes, em relacdo a densidade tedrica, foram obtidas para os tempos
de moagem de 4 e 8 horas, que apresentaram, respectivamente, a porcentagem de
porosidade de 21,419% e 21,628%. Estudos de calorimetria diferencial de varredura
confirmaram que nenhuma das ligas em estudo apresentou o efeito memoria de forma
sugerindo que sdo necessdrias outras etapas para possibilitar o aparecimento desta
caracteristica. Os resultados de DRX confirmaram a presenca das fases y2, a e AINi
formadas apds a sinterizagdo. Além disso, o aumento do tempo de moagem favoreceu o
surgimento das fases y2 e AINi. O valor mais elevado de microdureza, 237,080 HV/10
gf, foi obtido para as amostras que sofreram moagem de 4 horas. Desta forma, 4 horas
de moagem foi o tempo ideal, em relagdo a densificacdo e microdureza, para a obtencao

da liga CuAINi considerando os parametros utilizados neste trabalho.
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ABSTRACT

This work studies the influence of the high energy milling time in the manufacture of
Cu-13Al-4Ni alloy by powder metallurgy process, as well as, the finals characteristics
of the products. The study of this alloy has had growth since it has high applicability in
the industry and is liable of shape memory. Firstly, the elementary powders of copper,
aluminum and nickel were characterized in regarding of the morphology, purity and
melting temperature of each individual element. All powders that were analyzed have
showed purity over than 99,5%, suitable for the powder metallurgy technic. The
components of alloy, in the correct proportions, were inserted in a Planetary Balls Mill
and have been submitted to milling for 2, 4, 8 and 16 hours following the same
procedures and parameters to prevent that variations interfere in the final result. The
apparent densities of the milled powders were calculated and, the results have showed
that the increasing the milling time decreases the value of this density, because of the
plastic deformation in the involved elements. The milled powders were uniaxially cold
compressed, using specific pressure for each sample which, were determined through
the construction of compressibility curves for the four different milling times. The green
densities were calculated and, the results have showed that the milling time increase
causes the decrease of this density. The compressed were sintered at 1000 °C for 90
minutes in argon atmosphere. The densities, and consequently, the porosity were
determined. The best densifications, in relation to theoretical density, were obtained for
the milling time of 4 and 8 hours, which have showed, respectively, the percentage of
porosity of 21,419% and 21,628%. Studies of Differential Scanning Calorimetry have
confirmed that the alloys didn’t show the shape memory effect, suggesting that are
necessary others steps to possibility the appearance of this characteristic. The DRX
results have confirmed the presence of y2, a e AIN i phases formed after the slow
cooling at an oven. Furthermore, the increasing of the milling time has favored the
appearance of y2 and AINi phases. The higher value of microhardness, 237,080 HV/10
gf, was obtained for the samples which have been milled for 4 hours. Thus, 4 hours was
the ideal milling time, in relation to densification and microhardness for obtain the

CuAlN:i alloy considering the parameters used in this work.
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1. Introducio

A liga CuAlINi pertence ao conjunto de ligas denominadas ligas memoria de forma
(SMA, do inglés Shape Memory Alloys). Estes materiais vém sendo amplamente
pesquisados por possuirem caracteristicas especificas como o efeito memoria de forma e
a pseudoelasticidade, que sdo utilizadas na area médica, em controle de vibracdes, no
setor automotivo, dentre outros. Atualmente, as ligas SMAs mais estudadas e utilizadas
sdo as de NiTi, CuAINi, CuZnNi, CuAlBe e CuAlMn. As NiTi sdo as que apresentam
melhores propriedades termoelésticas, porém possuem elevado custo, encarecendo, ou,
em muitas vezes inviabilizando seu uso. Neste contexto, surge o interesse em utilizar a
liga CuAINi por possuir baixo custo, facilidade de obtencdo e altas temperaturas de
transformacdes (WEE et al. 2015) (CALUETE, 2012).

O efeito memoria de forma na liga CuAINi assim como seu comportamento na
transformagdo de fase ¢ influenciado pela quantidade de aluminio e niquel na
composi¢do final da liga. Reduzindo a parcela de Al (abaixo de 12%) melhoram-se as
suas propriedades mecanicas, porém, afeta diretamente as transformagdes martensiticas.
A introdugdo de Ni no sistema binario CuAl favorece a difusdo do Cu e do Al,
contribuindo para que, durante o resfriamento, haja somente uma fase estavel, a fase .
Entretanto, aumentando-se a quantidade de Ni a liga torna-se mais fragil. Assim, a
composi¢do quimica 6tima e mais comercialmente utilizada para a liga CuAINi ¢ de
aproximadamente 13% em peso de Al e 3-4,5% em peso de Ni e a base de cobre
(OTSUKA; WAYMAN,1998).

A escolha do processo de fabricacdo de um material ¢ de suma importincia para
obter as caracteristicas finais desejadas no produto. Existem diversos métodos de
fabricacdo da liga CuAINi, desde os mais tradicionais como a fundi¢do até os estudados
de forma mais recente como o processo de fusdo a plasma. De forma geral, este ultimo
método vem apresentando ligas com melhores propriedades fisicas e mecanicas. Outra
vantagem ¢ que processo de fusdo a plasma ¢ especialmente vantajosas quando
elementos quimicos reativos com atmosfera comum estdo envolvidos na fabricacdo da
liga. Porém, as ligas obtidas por este método além de possuirem custo de fabricagao
mais elevado, possuem, de acordo com estudos, menor densidade se comparadas com as
processadas por fundicdo. Em ambos os casos, as ligas apresentaram o efeito memoria
de forma, mas com pequenas diferengas nas temperaturas de mudangas de fases.

(SILVA et al., 2007).
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Outra forma de obtencdo da liga CuAlNi ¢ através da técnica de metalurgia do po,
que possui vantagens em relacdo a outros métodos quando se trata de acabamento
superficial, fabricagdo de grandes volumes de pecas, tolerdncia dimensional, dentre
outras. Esta técnica possui diversos parametros e etapas as quais devem ser monitoradas
e estudadas para que as caracteristicas desejadas do produto sejam alcangadas. Fatores
como o tempo e tipo de moagem, adi¢do de lubrificante, técnica de compactagdo,
temperatura e tempo de sinterizacdo devem ser analisados, e determinados, de acordo
com os procedimentos utilizados, e com as caracteristicas finais desejas para a liga.
Neste contexto Tang et.al, 2007 propds a fabricagdo da liga CuAINi por metalurgia do
p6 utilizando moagem de alta energia, porém, com baixa rotacdo (100 rpm) e maiores
tempos de moagem (40h) e sinterizagdo (20h). Outros pesquisadores, como Sharma M.
et al., 2011, propuseram a fabricacdo da liga em estudo utilizando a compactacao a frio
seguido de laminagdo a quente dentro da técnica de metalurgia do p6. Ja Ibarra et al.,
2005 utilizou pdés de Cu, Al e Ni pré ligados através do processo de atomizagdo e
compactagdo isostatica a quente.

Este trabalho tem como objetivo obter e caracterizar a liga Cu-13Al-4Ni através da
técnica de metalurgia do po, utilizando como meio de mistura ¢ homogeneizagdo a
moagem de alta energia. A proposta apresentada ¢ um estudo de como o tempo de
moagem interfere nas caracteristicas da liga CuAlINi, sendo assim, ndo visa obter o
efeito memoéria de forma. E um estudo preliminar, para servir de base em posteriores
pesquisas, que visam estudar os procedimentos e tratamentos térmicos adequados para a
obtencdo do efeito memoria de forma nesta liga fabricada por metalurgia do p6 pelos
procedimentos apresentados neste trabalho.

Para avaliar a influéncia do tempo de moagem na liga obtida, realizou-se a moagem
dos pos elementares durante 2, 4, 8 e 16 horas, com velocidade de 250 rpm, seguido de

compactagdo uniaxial a frio e sinterizacdo a 1000°C por uma hora e meia.

1.1.  Objetivos
1.1.1. Objetivo geral

Obter e caracterizar a liga Cu-13Al-4Ni via metalurgia do po, utilizando moagem de

alta energia.
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1.1.2. Objetivos especificos

1.1.2.1. Avaliar a influéncia do tempo de moagem, de 2, 4, 8 e 16 horas, nas
caracteristicas finais da liga obtidas pelo processo de metalurgia do po;

1.1.2.2. Identificar as fases presentes no material apds a sinterizagdo através de
andlises de difracdo de raio-x;

1.1.2.3. Avaliar o comportamento da liga sinterizada em fungado da temperatura.
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2. Revisio da literatura

Para a compreensio do processo de metalurgia do po, assim como do
comportamento e da importancia da ligas Cu-13Al-4Ni ¢ necessario o estudo de cada
etapa do processo de forma individual, assim como das caracteristicas especificas da

liga em estudo.

2.1. Historia da metalurgia do po

A técnica da metalurgia do pd, sob o ponto de vista da industria é recente. Porém,
existem relatos da existéncia de pecas com cerca de 6000 anos, como por exemplo, de
ferro, confeccionadas a partir do p6 deste metal. A utilizacdo desta técnica para a
fabricacdo de pecas, utilizando metais com alto ponto de fusdo, surgiu no inicio do
século XIX, uma vez que, naquela época ndo existiam equipamentos que possibilitavam
alcancar elevadas temperaturas, e assim, fundir o material. O quimico Willian
Wollaston, em 1829, foi o principal responsavel por tornar publico e produzir platina
compactada a partir de pds esponjosos deste metal, assim, Wollaston ¢ considerado o
precursor da metalurgia do p6 (CHIAVERINI, 2001).

Outros cientistas como Spring e Hallock, criaram diferentes misturas utilizando pos
metalicos, e esta técnica ficou cada vez mais conhecida. Porém, somente no final do
século passado, ¢ que a metalurgia do p6 comecou a ser utilizada em larga escala.
Inicialmente, esta técnica foi aplicada em metais com alto ponto de fusdo como o
tungsténio e molibdénio, j4 que nesta época ndo existiam equipamentos que
conseguissem atingir temperaturas tao elevadas.

A partir de 1920 a técnica da metalurgia do pd comecgou a ter um grande
crescimento, devido ao avanco da tecnologia da sinterizacdo a vacuo. A partir dai novos
produtos utilizados na industria mecéanica, em materiais de contato elétrico, dentre
outros foram surgindo e alavancando a metalurgia do pdé atual (CREMONEZI et al.,
2009). Ao longo dos anos a metalurgia do pd foi se desenvolvendo, sendo que, apos a
Segunda Guerra Mundial, esta se expandiu devido a criagdo de novas técnicas. Entdo, a
partir de 1960 a metalurgia do pd passou a ser utilizado na obtengdo de diversas pecas,

utilizando varias ligas e também as superligas (CREMONEZI et al., 2009).
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2.2.  Aplicacdes da técnica de metalurgia do po

Quando se deseja fabricar um produto as escolhas da técnica e dos materiais que
serdo utilizados sdo de grande importancia para a obten¢do de um produto de qualidade
e economicamente viavel. A decisdo de qual metodologia a ser utilizada deve obedecer
algumas condigdes. Para a utilizagdo da metalurgia do pd, estudam-se inicialmente duas
condi¢des importantes. A primeira esta relacionada com o material, por exemplo, metal-
duro, ceramicas, contatos elétricos, filamentos de 1dmpadas, alguns tipos de filtros, imas
e pastilhas de freios, possuem fabricacdes economicamente viaveis somente se forem
realizadas com a técnica da metalurgia do pd. Na segunda condi¢do na qual existem
outros tipos de técnicas viaveis de fabricacdo, se deve observar fatores como: formato e
tamanho da pega, tolerancias geométricas, composi¢cdo do material, aplicacdo e
ambiente de trabalho, propriedades mecanicas exigidas e tamanho do lote a ser
fabricado. Assim, o processo de fabricagdo viavel do material sera definido de acordo
com as condi¢des existentes. (CREMONEZI et al., 2009).

Como foi dito anteriormente, alguns materiais s6 podem ser fabricados através da
metalurgia do pd. Além disso, com esta técnica & possivel realizar o controle
microestrutural possibilitando uma versatilidade nas caracteristicas do material

produzido (MUTERLLE, 2016).

2.3. Vantagens e desvantagens da metalurgia do pé

Diversos fatores contribuem para que a haja um crescimento na utilizagdo da técnica
da metalurgia do pd. Ambientalmente ela é vantajosa, uma vez, que apresenta um
aproveitamento da matéria prima acima de 95%, € um processo ndo poluente e que
exige baixa energia. Tudo isso também contribui para tornar o produto economicamente
vantajoso se comparado aos obtidos por outros processos. Em relacdo a fabricagdo, a
metalurgia do pé permite a obtencdo de grandes volumes de pecgas, as quais podem
apresentar formas complexas, além de possuir 6tima tolerdncia dimensional e 6timo
acabamento superficial.

As desvantagens da técnica da metalurgia do pd estdo relacionadas com as
dimensdes e formatos da pega a ser produzida. Devido a necessidade de compactagdo,
pecas muito grandes e com cantos “vivos” se tornam inviaveis se fabricadas através da

metalurgia do p6. (CHIAVERINI, 2001).
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2.4. Etapas utilizadas na técnica de metalurgia do po

Para a fabricagdo de pegas via metalurgia do p6 ¢ necessario seguir algumas etapas
basicas desta técnica. Em cada etapa € preciso estabelecer parametros de trabalho, sendo
que, estes sdo escolhidos de forma adequada para cada tipo de material a ser processado.
A escolha desses parametros ird afetar de forma direta as caracteristicas e qualidade do

produto final.

2.4.1. Caracterizacio dos pos utilizados como matéria-prima

Para a obtencdo de pecas via metalurgia do p9d, de forma especial as ligas metalicas,
¢ necessario, inicialmente, caracterizar individualmente cada pd elementar que sera
utilizado, como matéria prima, na liga, com o intuito de entender o comportamento de
cada elemento de forma individual. Diversas caracteristicas e informagdes a respeito dos
pés devem ser estudadas, analisadas e levadas em consideragdo antes do inicio do
processo de fabricagcdo do material.

Assim, os pos elementares sdo caracterizados em relagdo ao processo de fabricacao,
distribuicdo granulométrica, pureza, microestrutura e tamanho da particula, dentre
outras caracteristicas que fazem parte da etapa de caracterizagdo dos pds. Estas serdo
determinadas de acordo com o interesse especifico de cada procedimento e material a

ser produzido.

2.4.2. Processo de fabricacdo de pos metalicos

Existem diversos métodos para a obtencdo dos pds-metalicos, cada um possui suas
particularidades. A escolha do processo depende do tipo de material, sendo que, o
mesmo pd pode ser obtido por mais de um método, que estdo listados abaixo
(CHIAVERINI, 2001).

e Reagodes quimicas e decomposicao;

e Atomizagdo de metais fundidos;

e Deposicao eletrolitica;

e Carbonila;

e Processamento mecanico de materiais s6lidos.

Nos processos que utilizam as reagdes quimicas e decomposicdo ¢ possivel que se
faca o controle dos pardmetros que envolvem cada reacdo de forma particular,

possibilitando assim, uma otimizac¢do das propriedades finais do p6 obtido, como por
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exemplo, as dimensdes e formas das particulas que foram geradas. Neste tipo de
processo o método de reducdo dos 6xidos metalicos, utilizando como agente redutor gas
ou solido ¢ o mais empregado, sendo que, o ferro, cobre, tungsténio e molibdénio sdo os
elementos mais comuns de utilizacdo desse método na obtengdo de seus pods. Para a
producdao do p6 de cobre através de reacdes quimicas e decomposicdo, utilizam-se
particulas de 6xidos de cobre, as quais sdo oxidadas ao ar com temperatura superior a
650°C. Este o6xido, por ser fragil, pode ser moido até uma granulometria de -100 mesh.
Esta reducdo ¢ levada através de uma correia transportadora de ago inoxidavel,
submetida a uma faixa de temperatura de 425 a 650°C, e atmosfera de hidrogénio ou
amoOnia. Este processo resultard em uma massa porosa que pode ser moida até o
tamanho de interesse da particula. Esta técnica ¢ uma forma econdmica de
processamento, porém, tem como desvantagem a qualidade final do pd, que pode ser
afetada por impurezas, que surgem durante o processo de reducdo. (CHIAVERINI,
2001) (FERREIRA, 2002).

O método denominado de atomizacdo, apresentado na Figura 2.1, ¢ um processo de
facil entendimento, e estd sendo atualmente, amplamente utilizado. Neste método ¢é
possivel obter pds de praticamente qualquer metal ou liga metalica, e seu principio
consiste na pulverizacdo de um metal liquido, possibilitando a geragdo de particulas
muito finas com dimensdes inferiores a 150 um. O processo de pulverizagdo consiste
em forgar a passagem do metal liquido em um pequeno orificio, sendo que, na saida a
corrente do metal liquido ¢ desintegrada por jatos de agua, gas ou ar. Dependendo do
agente de atomizagdo, as particulas dos pos resultantes terdo formatos particulares. Ou
seja, quando se utiliza gas comprimido (argdnio, hélio, ar, etc.) como agente de
atomizacdo, as particulas possuirdo formatos esféricos. Neste processo ¢ possivel obter
po6s de ligas comuns a especiais. J& no processo que utiliza d4gua como agente de
atomizacao, os pos gerados possuem formatos irregulares, sendo que metais e ligas que
sofrem oxidagdo excessiva pela dgua sdo invidveis a sua utilizagdo neste processo.
Cobre, bronze, aluminio, estanho, magnésio, dentre outros sdo exemplos de metais que
pode ser empregado a atomizacdo em agua. Existem outros tipos de atomizagdo mais

sofisticados, porém, ndo serdo abordados (CHIAVERINI, 2001) (FERREIRA, 2002).
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ATOMIZAGAO

Figura 2.1: Processo de atomizagdo (METALPO, 2016).

No método de deposicdo eletrolitica se faz a escolha da composi¢ao, concentraciao
do eletrolito, condigdes de operagdes, dentre outros fatores. E um método bastante
eficiente uma vez que, ha a producao de pds metélicos de alta pureza, possuindo forma
esponjosa ou dendritica (que proporciona pegas com alta densidade) e propriedades
adequadas para a técnica de metalurgia do pd, como por exemplo, excelentes
caracteristicas de compactacdo. O processo inicia-se a partir de uma solugdo dos metais
os quais serdo produzidos os pos, juntamente com uma célula catddicas e outra como
anodo. Por exemplo, para o cobre, como eletrolito, utiliza-se sulfato de cobre operando
com uma corrente de 500 a 1000 A/m?, células de chumbo que vio atuar como cétodo,
e de cobre atuando como anodo. Apds o processo de deposi¢ao ocorrer, sera obtido um
deposito quebradico, que ¢ removido por escovamento. Posteriormente, realiza-se a
lavagem, filtragem e recozimento (480°C e 760°C) do mesmo. Para finalizar o processo,
o material passa pela moagem seguida de peneiramento resultando em um p6 com
elevado grau de pureza (geralmente acima de 99,5%). Este processo ¢ mais utilizado
para a produgdo de pos de ferro, cobre e metais preciosos (CHIAVERINI, 2001). A
Figura 2.2 apresenta de forma esquematica o método de deposicao eletrolitica para pds

de ferro.
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Figura 2.2: Método de deposigao eletrolitica para a obtengdo de pos de ferro (RODRIGUES,
2004).

O método Carbonila de produgcdo de pods elementares € um processo de
decomposicdo quimica de um composto metalico a temperaturas elevadas. Geralmente
parte-se de compostos gasosos, resultando em particulas soélidas muito finas. Esta
técnica ¢ mais utilizada para a producao de pds de ferro e niquel (JESUS FILHO, 2006).

Em relacdo aos processos mecanicos, utiliza-se a pulverizagdo mecanica para a
obtencao dos pds metélicos. Esta técnica ¢ aplicada em materiais frageis e/ou em metais
reativos. Esse método pode ser utilizado como um complemento aos outros citados
anteriormente. O principio ¢ utilizar a moagem no processo, que tem como objetivo ndo
somente a redu¢do do tamanho das particulas, mas também, a modificacdo da forma da
particula, a aglomeracdo dos pds de natureza ou tamanhos distintos, a formagao
mecanica de ligas, modificagdes de propriedades, dentre outros efeitos que sdo gerados

pela moagem do material (FERREIRA, 2002).

2.4.3. Formato e tamanho das particulas

Os formatos dos po6s sdo determinados pelo processo de fabricagdo pelo qual o
material passou. Com excecdo do formato esférico, que € o mais ideal tendo como ponto
de vista a compactacdo, todos os outros possuem formas irregulares. Porém, formatos
irregulares proporcionam melhor sinterizagdo, uma vez que, hd a interacdo dos
contornos das particulas. Ou seja, o formato das particulas afeta de forma significativa a
densidade aparente dos pos, propriedades de compactacdo e sinterizagio (FERREIRA,
2002). Para determinar as morfologias dos pds elementares utilizam-se métodos de
microscopia, como por exemplo, andlises no Microscopio Eletronico de Varredura. A

Figura 2.3 apresenta algumas formas de particulas metalicas.
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Figura 2.3: Morfologia das particulas metalicas. (a) esférica (b) arredondada

(c) aglomeradas (d) irregular (e) angular (f) com picos (g) dendritica
(h) porosa (GERMAN, 1997).

2.4.4. Grau de pureza dos pos

Avaliar o grau de pureza dos pés metalicos ¢ de grande importancia para a qualidade
do produto obtido apods a aplicacdo das técnicas da metalurgia do p6, uma vez que,
impurezas podem afetar as fases de compactagdo e de sinterizacdo. O ideal ¢ que o pd
elementar apresente pureza acima 99,5%. Outro problema relacionado com as
impurezas, sdo as ndo metalicas, que apds a compactacdo dos pds atuam como
concentradores de tensoes, afetando a deformagao plastica do compactado (FERREIRA,

2002).

2.4.5. Densidade aparente

O estudo da densidade aparente do p6 ¢ importante pois, esta, influencia diretamente
no preenchimento requerido da matriz com o p6, com o intuito de atingir a densidade do
compactado. Vale ressaltar que, essa densidade pode ter seus valores influenciados
pelos lubrificantes, e outros aditivos que sdo adicionados aos pds metalicos
(CREMONE-ZI et al., 2009).

O valor da densidade aparente segundo Chiaverini (2001) ¢ determinado como

sendo o peso de uma unidade de volume do pd solto ou a relagdo do peso para o
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volume, em g/cm’. E esta, vai depender do material, forma e area superficial da
particula, assim como a composicdo granulométrica que a amostra do p6é possui. Em
resumo, a densidade aparente vai diminuir 2 medida que as particulas forem se

afastando do formato esférico.

2.4.6. Escoabilidade

A escoabilidade ou escoamento ¢ uma propriedade mecanica muito importante para
a caracterizagdo dos pos metdlicos, e vai interferir diretamente na compactacdo. O
escoamento pode ser influenciado por agentes, que sdo o tipo e a quantidade de
lubrificante utilizado durante a compactacao dos pos, o formato geométrico da particula,
fatores ambientais, tipo de material e, por fim, a distribuicdo granulométrica dos pds
que estdo sendo utilizados. Para determinar a velocidade de escoamento da particula,
utiliza-se um equipamento denominado medido de vazdo Hall, que est4 apresentado na

Figura 2.4 (CHIAVERINI, 2001) (CREMONEZI et al., 2009).
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Figura 2.4: Desenho esquematico do Funil de Hall. Utilizado para medigdo de escoabilidade
¢ densidade aparente (RODRIGUES, 2004).

2.4.7. Moagem, mistura e homogeneizagio

O processo de mistura ocorre com os pos metalicos, em misturadores, moinhos, ou
rolos homogeneizadores. Os pds elementares sdo misturados nas proporgdes corretas da
liga, e outras substincias, como por exemplo, o lubrificante s6lido. A eficicia do

processo depende de diversos parametros como a granulometria dos pds envolvidos, o
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tempo e velocidade de mistura, o tipo de equipamento, relacio de carga, etc.
Geralmente, quanto maior for a uniformidade do tamanho das particulas que estdo
sendo misturadas, maior serd a probabilidade dos resultados serem consistentes e
adequados (CREMONEZI et al., 2009).

Problemas como a segregacdo dos pds metalicos, podem ser evitados controlando o
tempo de mistura, observando a diferenca de densidade entre os materiais envolvidos
(maior a diferenca, maior a chance de segregacdo) e o formato da particula. Outra
observagdo a ser feita, estd relacionada com a mistura em moinhos. Nestes
equipamentos, € necessario que se faca vacuo, ou uma atmosfera inerte, como por
exemplo, de argdnio, para que a oxidacdo dos pds metalicos ndo ocorra e inviabilize o
processo de moagem (CREMONEZI et al., 2009).

Existem dois tipos de moagem, as denominadas moagem de baixa energia que sao
indicadas para materiais frageis, ¢ o segundo tipo, moagem de alta energia que ¢
utilizada para a obtencdo de pds e ligas de materiais ducteis. Para cada técnica de
moagem ha diversos tipos de moinhos, cada um possuindo suas particularidades, e a
escolha do tipo vai depender do objetivo e caracteristica do material que se deseja moer

(CHIAVERINI, 2001).

2.4.7.1. Moagem de alta energia

A mistura e homogeneiza¢dao dos pds metdlicos para a confec¢do da liga por
metalurgia do po, pode ser realizada de duas maneiras, através de misturadores ou
através de moinhos, que s3o denominadas moagens de alta energia. Essa ltima técnica
envolve altas rotacdes, frequéncias de impactos entre as bolas de moagem e as
particulas dos pos envolvidos (reagentes). A mistura produzida apresentara alta
dispersao.

A moagem de alta energia ¢ realizada em moinhos os quais apresentam energia
cinética relacionada as bolas (dai a denominagdo, moinho de bolas) que sdo utilizadas
na moagem. Assim, as particulas sofrem choques mecénicos e deformagdes, absorvendo
parte da energia. Durante o processo de moagem as particulas sofrem sucessivos ciclos
de deformagdes, podendo levar a soldagem ou adesdo entre as particulas e até a fratura.

No caso de materiais ducteis a soldagem a frio ¢ mais comum devido a
deformacgao plastica que ocorre durante o processo. Para que haja uma diminui¢do desta

deformacdo adicionam-se elementos conhecidos como agentes controladores do
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processo. A Figura 2.5 apresenta os eventos que ocorrem durante o processo de

moagem de alta energia em materiais ducteis (CASTAGNET, 2008).

particulas
de partida

P agregado

e v Refinamento do
P

Soldagem a frio

particulas de agregados

achatadas Soldagem a frio Agregado

Figura 2.5: Eventos que ocorrem em materiais ducteis durante a moagem de alta energia

(BENJAMIN; VOLIN, 1974 apud CASTAGNET, 2008).

Os moinhos mais conhecidos sdo os moinhos agitadores, planetarios, atritores e
os convencionais (jarra). A Figura 2.6 apresenta como ¢ o comportamento da moagem

em cada tipo de moinho.

A (®)

AL

Figura 2.6: Esquema de um moinho agitador (A), planetario (B), atritor (C) e
convencional (D) (CASTAGNET, 2008).

Segundo Tang et al. (1997) no processo de moagem de alta energia os pods

elementares sdo pré ligados, modificando as caracteristicas dos mesmos. Desta forma, a
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temperatura de sinterizacdo para a fabricag¢do da liga sofre uma redugdo, facilitando o

processo de obtengdo do material sinterizado.

2.4.7.2. Agente de controle

Quando se efetua a moagem principalmente em materiais muito ducteis ocorre o
fendmeno de soldagem a frio entre as particulas dos pos metalicos. Este ¢ importante
para a eficacia da moagem, entretanto, pode prejudicar todo o processo se ndo ocorrer
de forma adequada.

Para garantir essa eficacia utilizam-se agentes de controle como, por exemplo,
lubrificantes, hexano, acido estearico, metanol, etanol, dentre outros. Esses materiais
sdo adicionados na quantidade entre 1 a 5% em peso do total da mistura, e a escolha
adequada ¢ de suma importancia, pois o tipo, bem como a quantidade de agente

lubrificante vai influenciar no tamanho e no formato das particulas (SALGADO, 2002).

2.4.7.3. Velocidade

A velocidade de moagem estd relacionada com a energia cinética. Havendo
contato entre os pos e as bolas, quanto maior a velocidade maior sera a energia cinética
aplicada e, portanto, precisard de menor tempo de moagem. Porém, dependendo do
material, altas velocidades podem ser prejudiciais ao processo, devido a grande
formagdo de soldagem a frio. Cada tipo de moinho vai alterar a velocidade de forma
diferente, por isso, ¢ necessario escolher o tipo certo de equipamento para a moagem.

Quando se tem um aumento de velocidade, ocorre também o aumento de
temperatura do recipiente de moagem. Este aumento de temperatura deve ser controlado

pois, pode ajudar ou prejudicar o resultado final do processo (CASTAGNET, 2008).

2.4.7.4. Tempo

A determinacdo do tempo de moagem vai depender do material, do tipo de moinho,
da intensidade da moagem, da temperatura e da razdo bola-p6. Este deve ser
determinado conseguindo o equilibrio entre a soldagem a frio e a fratura. A combinagdo
de todas as varidveis do processo determina o tempo que o material ficard submetido a
moagem (CASTAGNET, 2008).

O tempo também ira influenciar na formag¢do de fases entre os elementos

envolvidos. Longos tempos de moagem, em alguns casos, além de aumentar a
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contaminacdo, hd a formacgdo de fases indesejaveis do material moido. Assim, o estudo
da influéncia do tempo ¢ fundamental para atingir o objetivo do processo

(SURYANARAYANA, 1995 apud SALGADO 2002).

2.4.7.5. Razao bola-po

A razao bola-p6 ¢ a razdo entre a massa das bolas (esferas) de moagem e a
massa do p6 que se deseja moer. Essa razdo vai depender do tipo de moinho que se esta
utilizando, da quantidade de p6 e volume do jarro do moinho. Geralmente utiliza-se a
razdo de 10:1 para moagens como pequenas quantidades de po.

A definigdo desse parametro ¢ de grande importancia, pois, vai afetar o tempo
total do processo de moer o material. Assim, quanto maior a razao bola-pé menor serd o
tempo de moagem, e essa razdo varia de 1:1 até 220:1. Para cargas maiores, aplicam-se

razdes maiores (CASTAGNET, 2008).

2.4.7.6. Quantidade de po

A quantidade de p6 para a moagem vai depender do volume do recipiente
utilizado para moer. Recomenda-se que se preencha com o pd e as bolas cerca de 50%
do volume total do recipiente. E necessario deixar um volume desocupado para que haja
a movimentagdo dos pds e das bolas e assim, tornar o processo eficiente ocorrendo

impacto entre ambas (CASTAGNET, 2008).

2.4.7.7. Lubrificantes

Lubrificantes s6lidos s3o inseridos na mistura com o objetivo de reduzir o atrito
entre os componentes ferramentais, como por exemplo, a matriz de compactagdo e os
pos, ajudando também na extragdo do material apds a compactacdo. Os lubrificantes
devem ser utilizados em quantidades adequadas, geralmente de 0,5% a 1,51% em peso
do total da liga, evitando assim problemas na compressibilidade. Este serd removido do
compactado durante a etapa de sinterizacdo (COSTA, 2014) (CHIAVERINI, 2001).

Os lubrificantes s6lidos mais utilizados sdo o acido estearico, estearato de zinco,
estearato de litio e ceras sintéticas. Cada um vai se comportar de maneiras diferentes de
acordo com o material que estd sendo utilizadas, assim como, as condigdes de

processamentos envolvidas. O conhecimento do seu comportamento na mistura ¢
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essencial para que a qualidade final da pega ndo seja afetada, como por exemplo, a

formacao indesejada de poros (CHIAVERINI, 2001).

2.4.7.8.Compactacao

Na etapa de compactagdo a mistura dos pds tomard a forma do produto desejado,
além de conferir a resisténcia mecanica necessaria para a sua futura utilizacdo, e a
desinficacdo dos componentes, reduzindo a fragdo de vazios. Existem diversos tipos de
compactagdo os mais utilizados s3o: compressdo em matriz rigida, compressio
isostatica (a frio ou a quente), compactacao por laminacdo de pos e a extrusdo de pds
metalicos (CHIAVERINI, 2001).

Os processos de compactacdo que sdo, atualmente, mais utilizados sdo a
compactagdo em matriz rigida e a isostatica, e segundo Chiaverini (2001), o
comportamento dos pdés quando submetidos a compressdo pode ser dividido em trés
estagios. No primeiro as particulas de pé sofrem um processo de rearranjo, eliminando
parcialmente a formacdo de vazios. O segundo estagio, esta relacionado com a
deformacgao plastica das particulas, uma vez que hd uma relagdo entre a capacidade de
deformacado plastica dos pos e sua compressibilidade. J4 no terceiro estdgio, como as
particulas ficaram frageis devido ao encruamento dos estagios anteriores, estas quebram
e formam fragmentos menores.

Na compactacdo unidirecional de matriz rigida as prensas empregadas sdo
mecanicas ou hidraulicas, ou do tipo hibrido, a qual se associam os dois tipos de prensa
em uma. Para escolher o tipo ideal de prensa deve-se ficar atento a sua capacidade em
toneladas, e ao curso, que representa a profundidade de enchimento e curso de eje¢ao do
compactado. Para cada tipo de p6 que se deseja compactar existe um valor adequado de
pressdo para se aplicar, como também, a relagdo de compressao existente. Esses valores
podem ser encontrados em curvas de compressibilidade especificas para cada material,
nas quais a densidade ¢ fungdo da pressdo aplicada. Outro fator importante ¢é a
determinacdo da profundidade de enchimento, esta ¢ fun¢do da espessura da peca a ser
produzida, da densidade a verde desejada e da relagdo de compressio do material
utilizado (CHIAVERINI, 2001).

A retirada do da peca compactada, denominada de “pega verde”, deve ser feita
de forma criteriosa, pois a sua retirada de forma inadequada pode gerar trincas no
material j4 compactado. A forma adequada da retirada da pega vai depender do tipo de

prensa na qual foi realizada a compactagdo (CREMONEZI et al., 2009).
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2.4.7.9.Compactacio uniaxial a frio

A compactacdo uniaxial a frio é uma das técnicas utilizadas em linhas de produgao,
sendo muito aplicada no setor automobilistico. Esta técnica possui alta aplicabilidade
uma vez que, possui baixo custo, elevada reprodutibilidade, possivel de ser
automatizada e poucas operagdes de acabamentos. E um processo simples que consiste
no preenchimento da cavidade da matriz, seguida de compactagdo, descarregamento e
retirada de pressdo, e por fim, a extragdo do compactado (GERMAN, 1998 apud
NEVES, 2005).

Durante este tipo de compactagdo ocorrem alguns mecanismos tipicos do processo
e, alguns que podem variar com o tipo de material, sdo eles: rearranjo e reorientagdo,
deformacao elastica, deformagdo plastica e fragmentagdo quando associado a materiais
frageis. Quando a pressdo aplicada ¢ baixa, o aumento da densidade a verde (densidade
do compactado antes da sinterizagdo) ¢ resultado do rearranjo das particulas até um
limite, no qual ocorre o empacotamento maximo dos pds, sendo que este limite
dependera do formato e tamanho das particulas. A Figura 2.7 exemplifica o processo de

compactagdo uniaxial a frio (GERMAN, 1998 apud NEVES, 2005).

puncao
superior

matriz

compactacio

Figura 2.7: Compactacao uniaxial a frio (RODRIGUES, 2004).

As caracteristicas dos pds envolvidos na compactacdo influenciam diretamente o
processo e o resultado final. Por exemplo, os comportamentos durante a compactagdo de
pos elementares se diferem de misturas de pos com diferentes tamanhos de particulas e
durezas. Além disso, a compressibilidade de um pd elementar ou de uma mistura pode
ser afetada por fatores como forma de aplicagdo da pressdo, geometria e tamanho das
particulas e propriedade fisica do material particulado. Desta forma, a compressibilidade
do material vai influenciar diretamente na porosidade, densidade a verde e recuperacio

elastica do produto final (NEVES, 2005).
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2.4.8. Sinterizac¢ao

Ap0s a etapa de compactacdo inicia-se o processo de sinterizagdo. Este pode ser
entendido como sendo um processo térmico onde ocorrera forte unido entre as particulas
do compactado, que ¢ transformado em corpos sdlidos por mecanismo de transporte
atdomico difusional. A sinterizagdo ¢ realizada em fornos especiais nos quais se pode
fazer o controle da atmosfera, temperatura e tempo do processo. Desta forma, os pods
compactados irdo adquirir resisténcia mecénica, dureza e densidade adequadas através
do contato de formagao entre as particulas.

Para a realizacdo do processo de sinterizagdo, ¢ de grande importancia que se
tenha o conhecimento das temperaturas de fusdo dos materiais que vao sofrer a
sinteriza¢do, uma vez que, tal processo ¢ realizado abaixo da temperatura de fusdo do
constituinte principal. Quando se tem elementos puros, determinar a temperatura de
fusdo ¢ bem simples (dados tabelados, ou fornecido pelo fabricante). Porém, quando se
trata de ligas, para determinar seu comportamento térmico, ¢ necessario que se faca a
andlise, denominada, em inglés, de Differential Scanning Calorimetry (DSC), ou em
portugués, Calorimetro Diferencial de Varredura, a qual pode determinar a temperatura
de fusdo da mistura e, consequentemente, a faixa de temperatura de trabalho do forno
para a sinterizacdo. Normalmente a temperatura da sinterizacdo ¢ da ordem 2/3 a 2/4 da
de fusdo da liga que esta sendo trabalhada (CREMONEZI et al., 2009).

O processo de sinterizacdo pode ser dividido em trés estdgios principais,
representados na Figura 2.8. Sao eles:

e Estagio inicial: H4 a formagdo de ligagdo entre as particulas devido ao
contato entre elas através de difusdo atomica. Assim, a matéria se torna
continua na regido dos contatos. Ndo sdo observadas movimentacdes
significativas das particulas.

e Estdgio intermediario: Aos poucos as particulas vdo perdendo suas
identidades. Neste estagio observa-se o crescimento dos graos, sendo
caracterizado pela densificagdo e consequente contracdo volumétrica e
aumento das propriedades mecanicas.

e Estagio final: Ocorre o arredondamento e isolamento dos poros pequenos
e no crescimento dos poros maiores, contribuindo para a redugdo da

energia livre no sistema.
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(el Estagio Intermediario (d) Estagio Final

Figura 2.8: Principais estagios da sinterizagdo (GERMAN, 1996) (modificado).

Durante o processo de sinterizagdo ocorrem algumas mudangas nas
caracteristicas do sinterizado se comparado com a peca compactada. Em relagdo ao
lubrificante adicionado no processo de moagem, este sera eliminado durante a
sinterizagdo devido as altas temperaturas empregadas e, assim, haverd perda de massa.
Mudangas no volume também podem ser observadas, devido as transformagdes de fases
e reagdes quimicas entre os elementos que constituem a liga, ou ainda, com os gases da
atmosfera de sinterizagdo (CREMONEZI et al., 2009).

Quando a sinterizagdo ¢ realizada de maneira incorreta a qualidade do material
sinterizado pode ser afetada. De forma geral, os defeitos associados a sinterizacdo
ineficaz sdo baixa dureza, baixa resisténcia mecanica ¢ dimensdes diferentes da
esperada. A sinterizacdo inadequada geralmente ¢ causada por diversos fatores como
temperatura de sinterizacdo baixa, agente redutor ineficiente, alta concentragdo de O> na
zona quente, densidade a verde incorreta, velocidade de aquecimento ou tempo
incorretos na sinterizagdo e o ponto de orvalho muito alta na zona quente. Todos esses
fatores influenciam na eficacia da sinterizagdo e, consequentemente, na qualidade do

produto final (TAUBENBLAT, 1980).

2.4.9. Porosidade

A porosidade esta presente em grande quantidade no compactado, e os poros podem

ter tamanhos variados sendo que, de forma geral, estdo interconectados. Na grande
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maioria dos casos, os poros sdo considerados como “defeitos”, porém em outras
situacdes estes sdo essenciais na aplicagdo do produto que estd sendo fabricado. A
porosidade em um material vai depender da forma pela qual os pds sofreram a
compactagdo, e das caracteristicas dos pos (SUN, et al, 1999 apud NEVES, 2005).

O processo de sinterizag@o vai interferir na porosidade final de um material, pois a
quantidade e o tamanho dos poros mudam no decorrer deste processo, como ¢é
apresentado na Figura 2.9. No inicio da sinterizagdo (estdgio inicial) ocorrerd a
formagdo de ligagdo entre as particulas, e a reducdo da porosidade ¢ pequena. No
segundo estagio, vao ocorrer elevada contragdo e crescimento dos graos. Ja no ultimo
estagio, ha uma lenta densificacdo ocorrendo elevado crescimento dos graos e dos

tamanhos médios dos poros (NEVES, 2005).

poro

-
contorno de

particula

-~
(a) (b) (c) (d)

Figura 2.9: Evolugdo da regido de contato e da variacdo da porosidade no decorrer da
sinterizagdo (a) ponto de contato inicial, (b) estagio inicial, (c) estagio intermediario e (d)

estagio final da sinterizacdo (GERMAN, 1996 apud NEVES, 2005).

No material o poro pode estar inserido no contorno de grdo ou dentro do grao, este
ultimo provoca o aumento da energia do sistema, pois ha a criacdo de novas interfaces
em relagdo ao poro no contorno de grao. J& os poros localizados nos contornos de grao
vao provocar maiores contragdes em relagdo os poros fora do contorno. Assim, os poros
dentro do grao aumentam a energia do sistema prejudicando a sinterizagdo (NEVES,

2005).

2.5. Transformacao de fase em metais

O estudo das transformacgdes de fases ¢ de grande importincia para entender
diversos comportamentos dos materiais ja que, o desenvolvimento da microestrutura

envolve algum tipo de transformacdo. A mistura de duas ou mais fases permite que
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estas se interajam entre si resultando em um material com propriedades diferentes das
propriedades das fases individuais (VAN VLACK, 2003) (CALLISTER, 2002).

A grande maioria das transformacgdes no estado solido ndo ocorre de forma
instantanea, devido a existéncia de obstaculos que impedem o curso da reagdo tornando-
a dependente do tempo. Essas transformac¢des podem ser de dois tipos, as difusionais, e
as por deslocamento. Nas transformacdes difusionais a nova fase ¢ formada através dos
movimentos realizados de forma aleatérios dos &4tomos através de distancias
relativamente longas. Essas longas distancias sdo necessarias, uma vez, que a nova fase
possui composicdo quimica diferente da matriz da qual ¢ formada. Neste tipo de
transformacdo ocorre a redistribuicdo do soluto, sendo dependente do tempo e da
temperatura (DIAS, 2005).

Nas transformagdes por deslocamento ndo serdo necessarios movimentos atdmicos a
longas distancias como ocorre nas difusionais, j& que ndo ha mudanga na composicao
quimica em relagdo a matriz, e assim, muitas vezes sdo independentes do tempo. As
transformacgdes por deslocamento sdo denominadas de atérmicas, pois a nova fase
depende somente da temperatura e ndo do tempo em uma certa temperatura (DIAS,
2005).

Analisando de forma macroestrutural, a nucleagdo (formac¢ao dos nucleos da nova
fase que sdo capazes de crescer) ¢ o primeiro processo que acompanha a transformacao
de fase. Sitios com imperfei¢cdes, e em especial os contornos de graos, sdo favoraveis
aos crescimentos desses nucleos. A segunda fase ¢ a etapa de crescimento dos nticleos
anteriormente formados. Transformagdes em estado solido que, pode ser verificado
esses processos, sdo denominadas de transformagdes em estado solido que exibem
comportamento cinético (CALLISTER, 2002).

As transformacgdes de fase em ligas metalicas podem ocorrer como consequéncia de
alguns fendmenos como variagdo na composicdo, pressao externa e variacdes na
temperatura. Esta ultima ¢ a mais conveniente e¢ pode ser aplicada através de
tratamentos térmicos, os quais podem ser feitos de diversas maneiras, ¢ a escolha vai
depender das caracteristicas finais desejadas (CALLISTER, 2002).

Na transformacao de fases a liga vai se conduzir para um estado de equilibrio sendo
caracterizado por um diagrama de fases, o qual vai apresentar as fases produzidas em
termos das suas composi¢des e das quantidades relativas. Porém, o diagrama de fases

ndo vai informar a velocidade para se atingir o equilibrio que estd sendo representado,
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ndo sendo possivel determinar, através do diagrama, o tempo necessario para tal

equilibrio (CALLISTER, 2002).

2.5.1. Transformacio de fase martensitica

A transformag¢do de fase martesitica (TM) observada nos metais ocorre por
nucleacdo e crescimento sem difusdo. Ou seja, a transformag¢do ocorre por
deslocamento, em materiais no estado so6lido como consequéncia da movimentagao
cooperativa entre os atomos das interfaces que separam a fase matriz da fase produto, e
acontece quase que instantaneamente. Esta pode ocorrer pela diminui¢do da temperatura
ou aplicagdo de tensdo. Como ela ocorre de forma muito rapida, as taxas de
transformacgdes martensiticas serdo independentes do tempo, porém, dependentes da
temperatura. A Figura 2.10 representa de forma simplificada o modelo de transformagao

martensitica (GAMA, 2003) (CALLISTER, 2002).

Figura 2.10: Modelo simplificado da transformacao martensitica (OTSUKA;
WAYMAN,1998) (modificado).

Quando um material que sofre TM ¢ resfriado abaixo da temperatura critica, inicia-
se a transformacdo realizada frequentemente pelo processo de cisalhamento. Na Figura
2.10, as martensitas da regido A e B possuem estruturas cristalinas iguais, porém, com
orientacdes diferentes.

A forga motriz para a nucleagdo de uma fase ¢ oriunda da variacao de energia livre.
Assim, a diminuicdo da energia livre, favorece a transformacdo de fase. No caso do
resfriamento, a variagdo de energia livre para a formacdo da martensita ¢ menor que da

austenita. Utilizando o grafico da energia livre de Gibbs em relacdo a temperatura
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representado na Figura 2.11, observa-se que a temperatura de estabilizagdo da austenita
¢ acima da Ay (austenite start), e a temperatura para a formacdo da mertensita se
encontra abaixo de Mg (martensite start). Observa-se também que T, representa a
temperatura de equilibrio entre as duas fases, martensita e austenita. Assim, para
temperaturas abaixo de T, a variagdo de energia livre vai favorecer a transformacao
martensitica, e para temperaturas acima de T, vai ocorrer transformacdes austenitica

(GAMA, 2003).
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Figura 2.11: Variac@o da energia em relagdo a temperatura (OTSUKA; WAYMAN, 1998)
(modificado).

Ainda utilizando a Figura 2.11, a diferenca entre T, e M; ¢ denominada de
superesfriamento favorecendo a formacdo de martensita. Outra e importante
caracteristica da transformac¢do martensitica estd relacionada com o efeito memoria de
forma, que ¢ uma propriedade Unica de certas ligas que apresentam transformacgdes
martensiticas.

Assim, as TM sdo transformagdes de primeira ordem e, ocorrem por um processo de
nucleagdo e crescimento, liberando calor na formacao da fase martensitica e apresentam
uma histerese associada com a transformagao, e ainda, um intervalo de temperatura no
qual ha a coexisténcia da fase martensita com a austenita (OTSUKA;

WAYMAN,1998).

2.6. Efeito memoria de forma

O efeito memoéria de forma vem sendo muito pesquisado devido a suas
caracteristicas e estdo sendo aplicadas de forma crescente, principalmente na area da
saude. Nesse efeito, mesmo que a liga seja deformada em uma fase de baixa

temperatura, ela pode retornar a forma original por transformagao reversa (TR) através
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do aquecimento a uma temperatura critica denominada de temperatura critica de
transformacdo reversa. Assim aumentando-se a temperatura, a martensita torna-se
instavel ocorrendo a TR e a martensita retorna a fase parente, representada na Figura
2.10.

Ou seja, para as SMA, tém-se as chamadas temperaturas termoelasticas
(M, My, Ag, Af) que sdo as temperaturas de inicio e final das fases matriz e produto, €
que caracterizam esse tipo particular de liga, sdo elas:

e M,: Martensite start temperature;

e My: Martensite finish temperature;

o A;: Reverse transformation start temperature;

e Ag: Reverse transformation finish temperature.
Essas temperaturas de transformagdo podem ser determinadas medindo alguma
propriedade fisica possivel de se obter em fun¢do da temperatura (OTSUKA;
WAYMAN,1998). A Figura 2.12 representa uma situagdo onde ocorre efeito memoria
de forma, que apresenta uma curva de transformacdo matersintica obtida durante um
processo de aquecimento e resfriamento. Este efeito ocorre gracas a reversibilidade
cristalografica da mastensitica formada. Essa reversibilidade pode ser observada na

Figura 2.13 para uma liga Ni-Ti.
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Figura 2.12: Curva caracteristica da transformacao martensitica termoelastica (GAMA, 2003).

Austenite

Martensite

Figura 2.13: Fase mastensitica e austenitica para liga Ni-Ti (ROCHA et al., 2012).
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Um caso particular que ocorre nas ligas com memoria de forma ¢ a
superelasticidade (SE) no qual a temperatura final de transformacgao reversa ¢ menor ou
proxima a temperatura de deformagao. Assim, a recuperagdo da forma se da logo apos a
interrupcdo da deformacdo e retirada da carga, sem que haja necessidade de

aquecimento (OTSUKA; WAYMAN,1998).

2.6.1. Métodos de caracterizacio

Para a caracterizagdo das ligas com efeito memoria de forma existem quatro
métodos principais que sdo os mais utilizados. O método mais direto ¢ o realizado
através da andlise DSC. Esta técnica mede o calor absorvido ou emitido de uma
pequena amostra do material, através do seu aquecimento e resfriamento em uma
determinada faixa de temperatura de transformac¢do. Sdo gerados picos endotérmicos e
exotérmicos de acordo com a absor¢ao ou emissdo de energia das amostras, devido as
suas transformagdes (HODGSON,1990).

O segundo método ¢ utilizado para se determinar a resistividade da amostra no
aquecimento e no resfriamento. Neste caso, as ligas apresentam alteracdes e picos em
resistividades, até 20%, através da faixa da temperatura de transformacdo. Entretanto, a
correlacdo entre essas alteracdes com as mudangas de fase e/ou propriedades mecanicas
ndo esta sendo possivel obter resultados satisfatorios (HODGSON,1990).

O método mais direto para caracterizar mecanicamente uma liga ¢, apds o preparo
adequado de uma amostra aplicar uma tensdo constante na mesma, fazendo sua
ciclagem através da transformac¢do enquanto se mede a tensdo que se ocorreu durante as
transformacgdes nas duas direcdes. A Figura 2.14 mostra uma curva tipica gerada neste
tipo de método de caracterizagao.

Os valores obtidos para os pontos de transformagdes, como Mg € Ay a partir deste
método sdo um pouco mais alto dos obtidos pela analise DSC. Assim, este método ¢ um
indicativo da propriedade que se pode esperar de um dispositivo mecanico que possui
memoria de forma (HODGSON,1990).

Por ultimo, para medir as propriedades de tensdo-deformacgdo pode-se realizar o
ensaio padrdo de tracdo utilizando valores de temperaturas além da faixa temperatura de
transformacdo. A partir das mudancas de suas propriedades os valores para as

temperaturas de transformag¢do podem ser interpolados (HODGSON,1990).
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Figura 2.14: Curva tipica de tens@o-deformacao para diferentes temperaturas relativas de

transformacdes (HODGSON,1990).

2.6.2. Aplicacao das ligas com efeito memoria de forma

Grandes variedades de ligas apresentam o efeito memoria de forma. Porém, para uso
comercial ¢ de interesse apenas as que apresentam quantidade significativa de
recuperacdo da deformacdo, ou em situagdes em que ¢ gerada uma forca importante
durante a mudanca de forma. E essas caracteristicas sdo observadas nas ligas de Ni-Ti,
Cu-Al-Ni, Cu-Al-Zn (NAKATANI et al., 2007).

As ligas Ni-Ti possuem ampla aplicagdo na medicina por ser biocompativel
podendo ser utilizada para diversas finalidades. Um exemplo ¢ a utilizagdo dessa liga
para a confecgdo de filtros para evitar coagulos de sangue (filtro de veia cava), além de
sua utilizagdo em implantes e proteses. Na odontologia as ligas de NiTi sdo utilizadas
em aparelhos ortodonticos, para os quais o fendmeno da pseudoeslaticidade ¢ muito
importante.

As ligas de CuAINi por possuirem custo menos elevados que as de NiTi vém sendo
estudadas e aplicadas em sensores, elementos de forca de atuadores, luvas de
acoplamentos dentre outros. (SILVA, 2007).

Outra aplicacdo das ligas com efeito memoria de forma ¢ seu uso em tubulagdes
onde ha a passagem de fluidos aquecidos e € essencial que essas ligas mantenham sua
forma neste meio. Além disso, estudos estdo sendo desenvolvidos para a utilizacdo

dessas ligas na aerondutica, como por exemplo, em flaps de avides, estes sdo estruturas
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moveis que estdo inseridas nas asas, que promovem o ganho ou a perda de altitude, ou

ainda a mudang¢a em sua dire¢do (ROCHA et al., 2012).

2.6.3. Ligas CuAlNi

As ligas com base de NiTi possuem boas propriedades de forca, ductilidade e
resisténcia a corrosdo, além de uma excelente caracteristica de efeito memoria de forma.
Porém, esse tipo de liga possui custo muito elevado tornando, as vezes, invidvel seu
uso. Devido a isso, ligas mais vidveis economicamente estdo sendo pesquisadas, como ¢
o caso, das ligas com base em cobre, que sdo mais vantajosas em aplicagdes de
condutividade e deformidade elétricas e térmicas, se comparadas as de NiTi (OTSUKA;
WAYMAN,1998).

Neste contexto, estudos utilizando a liga CuAINi estdo sendo realizados com o
intuito de observar seus comportamentos e caracteristicas. A liga binaria CuAl possui
memoria de forma, porém, torna-se invidvel para aplicacdes praticas pois possui
temperatura de transformac¢do austenitica muito elevada. Desta forma, acrescenta-se Ni
formando-se a liga CuAINi a qual possui a temperatura dessa transformagdo entre 80 e
200 °C, apresentando, assim uma ampla faixa de transformagdo e pequena histerese,
sendo a Unica liga com memoria de forma que pode ser aplicada em temperaturas
superiores a 100°C (MATERIALS, 2013).

Em um sistema bindrio CuAl, a fase p sofre decomposicdo eutetdide em a (solugdo
solida primaria de Cu) e y,(CusAls) a uma temperatura de 565°C, porém se a liga for
resfriada rapidamente até a temperatura ambiente na regido de fase P, ela tera
transformac¢do martensitica. Quando a composicdo de Al na liga ¢ maior que 11% em
massa a fase [ torna-se ordenada antes da transformacdo martensitica. Para
concentragdes de aproximadamente 14% em massa de Al a temperatura Ms ainda se
encontra acima da temperatura ambiente. Acima de 14% em massa de Al no sistema
CuAl este fica susceptivel a precipitacdo de y, e assim ndo sofre transformacdo
martensitica. Quando se adiciona Ni no sistema binario CuAl a precipitacdo de y, €
suprimida de forma eficaz devido a inibi¢do da difusdo do Cu e do Al porém, altas
concentragdes de Ni torna a liga fragil. Percebe-se que a quantidade de cada elemento
na liga afeta de forma significativa as propriedades do material (OTSUKA;
WAYMAN,1998). A Figura 2.15 exemplifica a influéncia da quantidade de aluminio na

temperatura de transformagao de fase da liga Cu-xAl-4Ni.
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Figura 2.15: Influéncia da quantidade de Al na temperatura de mudanga de fase (OTSUKA;
WAYMAN,1998) (modificado).

As quantidades de cada componente na liga vao variar de acordo com as
caracteristicas finais que se deseja obter, uma vez que, o efeito memoria de forma,
assim como o comportamento mecanico vao variar dependendo das quantidades de cada
elemento na liga. Observa-se na Figura 2.15 que aumentando em pequenas quantidades
o teor de Al na liga, com 4% de Ni e base de Cu ocorre um decréscimo nas temperaturas
de transformagdo. Percebe-se que a quantidade de cada elemento na liga afeta de forma
significativa as propriedades do material. Normalmente a composi¢ao que se utiliza de
cada componente ¢ de 11-14,5% de aluminio, 3-5% de Niquel e o restante de cobre
(base da liga) (WEE et al, 2015). Os diagramas de fases da liga CuAINi sdo
apresentados na Figura 2.16 e 2.17.
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Figura 2.16: Diagramas de fases da liga CuAINi secdo de 3% de Ni em peso (OTSUKA;
WAYMAN,1998) (modificado).
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Figura 2.17: Diagramas de fases da liga CuAINi digrama de fases ternario (ASM, 1992).

E importante salientar que, embora a composi¢do da liga seja o principal fator para o

controle das temperaturas de transformagdes, outros fatores como tratamento térmico,
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taxa de resfriamento, nimero de ciclos de transformagdes e tamanho de grao, também

afetam o controle das temperaturas de transformagdes (OTSUKA; WAYMAN,1998).

2.6.4. Ligas CuAlNi fabricadas pelo processo de metalurgia do po

A fabricagdo da liga CuAINi pelo processo de metalurgia do pd vem sendo estudada
a alguns anos. Diversas técnicas de ligacao e mistura dos pos elementares, compactacao
e sinterizacdo sdo estudadas e as ligas obtidas possuem diferentes caracteristicas. Tang
et al. (1997) propos a fabricacdo dessa liga utilizando moagem de alta energia variando-
a em diferentes tempos com rotacdo de 100 rpm, compactacdo a frio e elevados tempos
de sinterizagdo (20 horas) com temperatura de 900°C. Os resultados obtidos mostraram
que o tempo otimo de moagem, no qual as ligas apresentaram melhores propriedades
em relagdo a densificacdo, microdureza e deformagdo foi a moagem realizada por 15
horas.

O trabalho proposto por Vajpai et.al (2012) estudou a obtencao da liga CuAINi pelo
processo de metalurgia do pé utilizando moagem de alta energia, compactagdo a frio,
sinterizacgdo a 550°C por uma hora seguindo de laminacdo a quente a 1000°C e
tratamentos térmicos. As ligas apresentaram o efeito memoria de forma com histerese
de transformagdo com picos em 40°C. J4 Ibarra et al (2005) estudou a fabricacdo da liga
CuAlNi utilizando p6s de Cu, Al e Ni pré-ligados através do processo de atomizacdo e
compactagdo isostatica quente. As ligas também apresentaram o efeito memoria de
forma apds a realizagdo de témpera como tratamento térmico.

Observa-se que os trabalhos apresentados anteriormente possuem diferentes
parametros e diferentes técnicas durante a fabrica¢do da liga CuAINi. Em cada estudo as
ligas obtiveram diferentes caracteristicas e propriedades. A escolha da técnica e
parametros a serem utilizados vai depender das caracteristicas desejadas na aplicagdo da

liga em estudo.
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3. Materiais e Métodos

O presente trabalho teve como intuito fabricar a liga Cu-13Al-4Ni via metalurgia do
po, e avaliar a influéncia do tempo de moagem, nas caracteristicas finais das ligas
obtidas. Para cada etapa do processo foi necessario realizar diferentes testes com o
objetivo de determinar parametros ideais e de observar a eficacia da etapa garantindo,
desta forma, a qualidade final do produto. A Figura 3.1 representa o fluxograma do

processo de obtencdo e caracterizagdo da liga em estudo.

Caracterizagdo dos pos
elementares
(Cu,Al,Ni)

MEV

Andlise DSC Moagem de alta energia
& B Confocal

Compactacdo uniaxial a Curva de
frio compressibilidade

Sinterizacao

Caracterizacdo

v

Microdureza Contocal DSC

Figura 3.1: Fluxograma das etapas do trabalho.

Vale ressaltar que neste trabalho o parametro que sofreu variacdo foi somente o
tempo de moagem. Assim, as diferencas observadas nos resultados que serdo

apresentados sdo consequéncias somente da influéncia do tempo de moagem.
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3.1. Caracterizacio dos pds elementares

Para a avaliacdo da morfologia dos pds metalicos de Aluminio (Al), Cobre (Cu) e
Niquel (Ni) (estes adquiridos de empresas fabricantes de pds metalicos) utilizou-se o
Microscépio Eletronico de Varredura (MEV) da marca JEOL, modelo JSM-7100F. Para
visualizagdo no microscopio as amostras foram depositadas sobre uma fita de carbono
dupla face e, entdo analisadas. Foi aproveitada a espectroscopia de energia dispersiva
(EDS) o qual possibilita a determinagao da composi¢do qualitativa e semiquantitativa
das amostras, a partir da emissdo de raios X caracteristicos, € entdo, comparada com as
especificagdes técnicas fornecidas pelos fabricantes.

Outra etapa foi a realizagdo da andlise DSC nos pds elementares, de forma

individual, com o intuito de determinar a temperatura de fusdo dos mesmos.

3.2. Moagem

Para a preparacdo da liga CuAINi via metalurgia do po, inicialmente, foi necessario
realizar a mistura e homogeneizagao dos pds através do moinho de bolas planetério, da
marca Retsch modelo PM 100. Escolheu-se como técnica de mistura a moagem de alta
energia para que houvesse ligagdo mecanica entre os elementos envolvidos durante a
moagem. A quantidade dos pds foi adicionada respeitando os respectivos teores da
composi¢do em peso da liga, ou seja, 83% de Cobre, 13% de Aluminio e 4% de Niquel.
Esta composi¢do foi escolhida de acordo com Otsuka, Wayman, 1998, que afirma que
estas concentracdes (podendo haver pequenas variagdes como apresentado na revisao
bibliografica) sdo as concentragdes Otimas para a obtencdo da liga CuAINi com efeito
memoria de forma. Além disso, esta composicdo ja € utilizada em ligas produzidas com
fins comerciais. A mistura total adicionou-se 1% de estearato de zinco, o qual atuou
como agente controlador do processo, e também como lubrificante para contribuir na
compactagao e facilitar o desmolde da peca compactada.

Os parametros utilizados na moagem foram a rotagdo (250 rpm), razdo bola-p6
(10:1) e variou-se o tempo de moagem em 2, 4, 8 e 16 horas. Para evitar a oxidacao dos
pds, a moagem foi realizada a vacuo. Com o intuito de evitar superaquecimento na
camera de moagem, foram programadas paradas de quatro minutos a cada dez minutos
de moagem. Um esquema simplificado do procedimento de moagem para duas horas

esta exemplificado na Figura 3.2.
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Figura 3.2: Procedimento de moagem.

Apos a etapa de moagem, realizou-se a andlise DSC nos pds moidos, para a
determinagdo do ponto de fusdo da mistura e, posteriormente, utiliza-lo como parametro
de referéncia na escolha da temperatura de sinterizacdo. Além disso, observou-se,
através do MEV e do microscopio Confocal da marca Olympus modelo LEXT OLS
4100, a diferenca morfoldgica nas misturas apos a moagem. Por fim, para a confirmagao
da formacdo de ligacdo mecanica entre os elementos envolvidos na moagem utilizou-se
a técnica de eletron-retroespalhado (BSE-Backscattering electrons) (etapa realizada no

MEV).

3.3. Compactagio

Confeccionou-se a matriz de compactacdo no formato cilindrico com as seguintes
especificagdes: altura da matriz: 30 mm, didmetro externo: 25 mm, diametro interno: 15
mm, de acordo com a Figura 3.3.

25

14 25

14

30

NOTAS:
DIMENSOES EM mm

Figura 3.3: Desenho esquematico da matriz de compactagao
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Para determinar a pressdo ideal de compactagdo em cada amostra, foram construidas
curvas de compressibilidades dos pds moidos por diferentes tempos. Realizou-se essa
etapa de acordo com a norma Standard Test Method for Compressibility of Metal
Powders in Uniaxial Compaction (ASTM B331-16). O método de compactacio
escolhido para os testes, assim como para a confec¢cdo da curva de compressibilidade foi
a compacta¢do uniaxial a frio, realizados em uma prensa hidraulica com capacidade
maxima de 10 toneladas. Foram feitos trés ciclos de prensagem, com intervalo entre eles

de 60 segundos até a pressao ideal para cada amostra.

3.4. Sinterizac¢ao

As sinterizagdes das pecas compactadas foram realizadas em forno tubular da marca
Carbolite modelo MTF 12/25/250, com atmosfera controlada de argdnio. Como ¢
necessaria a retirada do estearato de zinco utilizado como lubrificante realizou-se a
sinterizacdo em duas etapas como ¢ apresentado na Figura 3.4. A primeira etapa
consistiu no aquecimento da temperatura ambiente até¢ 450°C, seguido de uma isoterma
de 60 minutos, havendo a elimina¢do do lubrificante. Na segunda etapa da sinterizagao,
continuou-se o aquecimento de 450°C até 1000°C, seguido de uma isoterma de 90
minutos. Posteriormente, as amostras sofreram resfriamento lento no forno.

A taxa de aquecimento utilizada durante o processo de sinteriza¢do foi de 5°C/min .
Essas temperaturas foram definidas baseadas nos valores encontrados para a
temperatura de eliminacdo do estearato de zinco, e de fusdo da mistura dos pos

metalicos, através da analise DSC que foram, respectivamente, 400°C e 1060°C.

Sinterizacao
1200
1000
800
600
400

Temperatura °C

200

0 85 145 255 345
Tempo (min.)

Figura 3.4: Etapas da sinterizagao.

49



Apbds o calculo da densidade (como apresentado posteriormente na se¢do 4.9) as
amostras sinterizadas passaram pelo processo de metalografia, de acordo com a norma
padrdo Standard Guide for Preparation of Metallographic (ASTM E3-11) para que
fossem realizadas, em seguida, as microscopias e analises de microdureza do
sinterizado. Para a prepara¢do metalografica, as amostras foram cortadas, nos sentidos
longitudinais e transversais e, posteriormente embutidas. As pecas foram lixadas na
sequéncia de lixas de granulometria de #220, #400, #600, #800, #1200 e #2500 e

polidas em alumina dispersa de 1,0 ¢ 0,03 ym.

3.5. Densidade aparente

A densidade aparente considera-se a mistura dos pos metalicos apos o processo de
moagem. Desta forma, ela ¢ determina calculando a razdo entre a massa do p6 solto e
seu respectivo volume (CHIAVERINI, 2001). As densidades aparentes foram

calculadas para os quatro diferentes tempos de moagem de cada teste.

3.6. Densidade a verde

Apds a compactagdo calculou-se a densidade a verde da peca compactada através do
método geométrico. Para este célculo considerou-se a massa do compactado e seu
respectivo volume, de acordo com a Eq. (1) (CHIAVERINI, 2001). Utilizou-se os p6s

moidos por 2, 4, 8 ¢ 16 horas.

massa do compactado

Prerde = Jolume do compactado’

(1

Para o célculo do volume das pecas compactadas, realizaram-se as medidas de suas
alturas e didmetros com o auxilio de um paquimetro digital. O valor da massa foi gerado
utilizando uma balanga analitica de precisdo. Com os valores obtidos calculou-se a
média das densidades, os desvios padrdo assim como as incertezas associadas a cada

medida.
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3.7. Densidade tedrica

O célculo da densidade teorica da liga Cu-13Al-4Ni, determinada através da Eq. (2)
¢ importante para determinar a porosidade da peca fabricada via metalurgia do po

(JABUR et. al., 2013).

[(Pcu X Weu) + (par X Wap) + (pni X Wii)]
Pe= 100 '

()

Em que,
p;: densidade teorica da mistura;
W, : percentual em peso do cobre;
Wy, percentual em peso do aluminio;
wy;: percentual em peso de niquel;
W, percentual em peso do estearato de zinco;
Pcy - densidade tedrica do cobre;
pa;: densidade tedrica do aluminio;
pni: densidade tedrica do niquel;
Pest: densidade tedrica do estearato de zinco.

Para este célculo considerou-se p, =8,93 g/cm?, p,y;=2,70 g/em® e py;=8,91 g/em?,

Pest=1,05 g/cm?.

3.8. Densidade do sinterizado

O célculo da densidade do sinterizado, pgi,, foi realizado através do método de
Arquimedes utilizando agua destilada como liquido de imersdo. Neste procedimento a
massa seca ¢ a massa Umida da peca sdo consideradas, uma vez que existem poros que
nao podem ser desprezados na densidade final. Da mesma maneira, com os resultados
obtidos foram calculadas as médias com seus respectivos desvios padrdo e incertezas

associadas.

3.9. Porosidade

A porosidade nas pecas sinterizadas pode interferir em diversas propriedades do

material, como a dureza, médulo de elasticidade, rugosidade, propriedades magnéticas,
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dentre outras. Desta forma, ¢ de grande importancia para a caracterizagdo do material
produzido determinar sua porosidade (¢). Esta pode ser calculada através da Eq. (3),
que utiliza a densidade teoérica obtida através da Eq. (2) e a da peca sinterizada

determinada através do método de Arquimedes (JABUR et. al., 2013).

@ = [1 - (psmt)] x 100.
Pt

3)
Com os valores encontrados para as densidades dos sinterizados e a teorica,

calculou-se a porosidades de todas as amostras.

3.10. Analise DSC das pecas sinterizadas

Para entender o comportamento da liga apds a sinterizacdo em relagdo a
temperatura, realizaram-se as andlises DSC nas amostras nos diferentes tempos de
moagem. Para a andlise, as amostras sinterizadas foram cortadas até atingirem massa
igual ou inferior a 15 mg, e tamanhos igual ou inferiores a 2,35 mm de didmetro e 3,9
mm de altura (dimensdes do cadinho utilizado na andlise). Posteriormente, as amostras
cortadas foram tratadas em banho de ultrassom por 15 minutos, imersas em acetona para
a retirada de impurezas presentes nas mesmas. Assim, as amostras foram levadas para a
realizagdo da andlise no DSC da marca PerkinElmer, modelo 8500. A faixa de
temperatura utilizada na andlise foi de 0 a 450°C com taxa de 20°C / minuto, em

atmosfera de nitrogénio.

3.11. Difratometria de raio-x

Para a determinacdo das fases formadas na liga apos a sinterizagdo realizou-se a
DRX das amostras no equipamento da marca Rigaku, modelo Ultima 4. Estas foram
cortadas em formatos de laminas, lixadas e polidas para remover a camada de 6xido
formada. Posteriormente, foram levadas ao banho de ultrassom por 15 minutos imersas
em acetona para remover impurezas evitando erro nas analises. As condi¢des para a
andlise DRX foram estabelecidas com faixa de 20° a 70°, com passo de 0,05° e
velocidade de 1°/minuto. Os difratogramas obtidos foram analisados no software

Crystallographica Search-Match.
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3.12. Microdureza

Apos a realizagdo da metalografia, foram efetuados os testes de microdureza
Vickers utilizando o microdurdmetro da marca Future Tech modelo FM-700. As
medi¢des foram realizadas em toda a extensdo das amostras, aplicando uma carga de 10
gf. Em cada amostra o valor da microdureza foi obtido em cinco pontos diferentes,

sendo calculado a média e, o seu respectivo desvio padrio.
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4. Resultados e discussoes

A seguir s3o apresentados os resultados, e suas respectivas discussdes para cada
etapa do processo de obtencdo e caracterizacdo da liga de Cu-13Al-4Ni via metalurgia

do po.
4.1. Caracterizacio dos pos metalicos

Nesta se¢do sdo apresentados os resultados para as analises de composicdo quimica
dos po6s metalicos de Cu, Al e Ni obtidas pela técnica Espectroscopia por Energia de
Raios-X (EDS) e as andlises morfologicas ambas realizadas no MEV. Para a
determinacdo da temperatura de fusdo de cada elemento envolvido foi realizada a

analise DSC dos pds elementares.

4.1.1. P6 de Cobre (Cu)

De acordo com o Figura 4.1 observa-se que o cobre apresenta formato irregular
caracterizando a fabricagdo via atomizacao a dgua. O pé de cobre, adquirido da empresa
BRATS possuiu 99,62% em massa de Cu, como ¢ apresentado na Figura 4.2, indicando
alta pureza e adequagdo para a técnica de metalurgia do po.

i B

— 1pm  UNB_Mec 6/2/2016
15.0KkV LED SEM WD 25 . 8mm|

10pm UNB_Meé 10/13/2015
15.0kV LED SEM WD 24.4mm

(a) (b)
Figura 4.1: P6 de Cobre (a) aumento de 300x (b) aumento de 5000x.
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Figura 4.2: Resultado da EDS para o p6 de Cobre.

A analise DSC do p6 de cobre mostrou que ele apresenta a temperatura de fusao

de aproximadamente 1083,78 °C.

4.1.2. Pé de Niquel (Ni)

A andlise morfologica no MEV mostrou que este possui formato esponjoso, como
pode ser visto nas Figuras 4.3. A EDS realizada para o p6 de niquel (adquirido na

empresa BRATS), de acordo com a Figura 4.4, mostrou que este po possuia elevada

pureza, sendo o percentual em massa de Ni de 99,67%.

Pelo fato do formato do Ni ser irregular e de aspecto esponjoso, entende-se que o pod

deste metal foi fabricado pelo processo Carbonila. A temperatura de fusdo para o niquel

¢ de aproximadamente 1445°C.
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Figura 4.3: P6 de Niquel (a) aumento de 300x (b) aumento de 5000x
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Ni K 7471 99.67 0.37 99.25 99.882
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Figura 4.4: Resultado da EDS para o p6 de Niquel.

4.1.3. Po6 de Aluminio (Al)

A analise DSC do p6 de aluminio, fornecido pela Alcoa, mostrou que este apresenta
temperatura de fusdo de aproximadamente 692,33 °C. A Figura 4.5 apresenta as imagens
obtidas no MEV para o p6 de aluminio, observa-se que sua morfologia ¢ esférica e
nodular, caracteriza¢do processo de fabricacdo por atomizacdo a ar. Com a técnica EDS,

apresentada na Figura 4.6, afirma-se que o p6 de aluminio possui pureza de 99,96%.
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Figura 4.5: P6 de Aluminio (a) aumento de 300x (b) aumento de 5000x.
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Figura 4.6: Resultado da EDS para o p6 de Aluminio.

De acordo com a pureza ideal, acima de 99,5%, para os pds elementares indicada
por Ferreira, 2002 pode-se dizer que todos os pos metalicos (Cu,Al e Ni) estdo

adequados para a fabricacao da liga CuAINi via metalurgia do po.

4.2.  Analise morfologica dos pos apds a moagem

Realizou-se as analises no Confocal e no MEV das misturas dos pds obtidas apds a

moagem de alta energia para a confirmar se houve ligacdo mecanica entre eles. Na
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Figura 4.7 sdo apresentadas as imagens obtidas para as misturas apos os diferentes
tempos de moagem.

Visualmente, ndo ha diferengca morfologica entre as misturas dos pos para os
diferentes tempos de moagem. O que se pode dizer ¢ que houve unido entre os pds

elementares e ligagdo mecénica entre eles. Este fato ¢ confirmado na mudanga de

coloracdo dos elementos e na modificacdo da morfologia dos pds.

Figura 4.7: P6s metalicos apos diferentes tempos de moagem (aumento 50x). (a) 2h (b) 4h (¢)
8h (d) 16h.

Na Figura 4.8, na qual os pés ndo sofreram moagem de alta energia, a diferenca

morfologica de todos os elementos envolvidos em relagdio aos pds que sofreram
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moagem apresentados na Figura 4.7 ¢ bem nitida, sendo possivel a identificagdo
individual de cada elemento, diferentemente do que ocorre para os pds apos serem

moidos por tempos iguais e superiores a 2 horas.

(a) (b)

Figura 4.8: P6s metalicos sem sofrerem moagem de alta energia (aumento 50x).

Nas imagens dos pdés que ndo sofreram moagem ¢é possivel identificar
separadamente o cobre (seta amarela), que possui coloragdo caracteristica, o aluminio
representado pelo tom prateado (seta verde), e o niquel que ¢é caracterizado pela
coloracdo cinza escuro (seta azul). Ja nas imagens da Figura 4.7 essa identificagdo ndo ¢é
possivel, sinal de formac¢ao de ligacdo mecanica e jungdo dos pds elementares.

As misturas dos p6s também foram analisadas no MEV e as imagens obtidas
estdo apresentadas nas Figuras 4.9, 4.10, 4.11 e 4.12. Da mesma maneira como foi
comentado para as imagens obtidas através do Confocal, observa-se que em todas as
amostras houve deformacgdo plastica dos elementos metalicos e ligagdo mecanica entre
eles. Este fato pode ser determinado pela modificagdo da morfologia dos elementos
envolvidos, ou seja, as particulas dos pds de Cu, Al e Ni deixaram de possuir o formato
especifico de cada uma delas e passaram a ter um formato indefinido, havendo a
formagdo de agregados, ou placas, (indicados pelos ciculos vermelhos nas Figuras de
4.9 a 4.12) e unido entre as particulas.

Visualmente é possivel perceber que as particulas dos pés moidos por 2 horas
apresentam menor quantidade de agregados e particulas soltas, indicadas pelas setas na
Figura 4.9, concluindo que o tempo de moagem de 2 horas ndo foi suficiente para

agregar totalmente as particulas.
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e Mistura dos pos metalicos apos moagem de 2 horas

100um UNB Mec 7/27/2016
20.0kV LED SEM WD 15.3mm

10uym UNB Mec 7/27/2016
15.0kV LED SEM WD 13.6mm

Figura 4.9: P6s metalicos apos moagem de 2h. (a) aumento 250x (b) aumento de 850x (c)

aumento de 1500x.

A partir de 4 horas de moagem, a identificacdo de particulas soltas ja ¢ mais
dificil. Nos p6s moidos por 16 horas pode-se observar maiores quantidades de “placas”,
em relagdo ao demais tempos que € uma caracteristica de maior deformacao plastica

entre os pos metalicos envolvidos na moagem.
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e Mistura dos pos metalicos apos moagem de 4 horas

3, i
100um UNB Mec 7/27/2016
15.0kV LED SEM WD 14 .7mm 0 SEM WD 14.7mm

— 10pm UNB Mec 7/27/2016
15.0KkV LED s WD 13.6mm

Figura 4.10: P6s metalicos apds moagem de 4h. (a) aumento 250x (b) aumento de 850x (c)

aumento de 1500x.

e Mistura dos pos metalicos apos moagem de 8 horas

) 3 Ly i
100pm UNB Mec 7/27/2016 — 10pm UNB Mec 7/27/2016
15.0KkV LED SEM WD 15.0mm 15.0KkV LED SEM WD 13.6mm
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— 10ym UWB Mec 7/27/2016
E!

15.0kV LED SEM WD 13 .7mm)|

Figura 4.11: P6s metalicos apds moagem de 8h. (a) aumento 250x (b) aumento de 850x (c)

aumento de 1500x.

e Mistura dos pos metalicos apos moagem de 16 horas

100pm UN) — 10pm UNB Mec 8/18/2016
20.0KV LED S 20.0kV LED SEM WD 10 .0mm

Figura 4.12: P6s metalicos ap6s moagem de 16h. (a) aumento 250x (b) aumento de 850x (c)

aumento de 1500x.
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Ap0s a andlise morfologica realizou-se no MEV a andlise com a técnica BSE
(Figura 4.13) para confirmar a formag¢ado de ligagdo mecanica entre os po6s metélicos na
mistura.

Com a técnica BSE houve a confirmagdo de que durante a moagem ocorreu
ligagdo mecanica entre as particulas, uma vez que houve a mescla dos elementos
envolvidos como estd indicado pelas setas nas Figuras 4.13. Observa-se a diferenga de
tonalidade nas imagens, indicando elementos diferentes. As particulas mais claras sdo as
de cobre e as mais escuras de aluminio. Como o niquel estd presente em pequenas

quantidades sua identificagdo ¢ muito dificil (TANG et al, 1997).

10ym UNB Mec
10.0XV BED-C SEM WD 14 .8 10.0XV BED-C SEM

" 10pm UNB_Mec
10.0XV BED-C  SEM

(©) (d)

Figura 4.13: P6s metalicos apds diferentes tempos de moagem (aumento 600x). (a) 2h (b) 4h (c)
8h (d) 16h.

A influéncia direta do tempo de moagem na formacdo da ligagdo mecanica nao

pode ser definida visualmente através das imagens, somente ¢ possivel dizer que para
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maiores tempos de moagem, observa-se maiores quantidades de agregados devido a
deformagdo plastica e unido das particulas nas misturas. Para determinar de forma

quantitativa esta influéncia calculou-se a densidade aparentes das misturas.

4.3. Analise DSC dos pds apos a moagem

Com o intuito de determinar a temperatura ideal de sinterizagdo foram realizadas as
andlises térmicas via DSC (ANEXO II) nas misturas dos p6ds apos sofrerem moagem de
alta energia. Os picos exotérmicos dos graficos gerados durante analise mostraram que a
liga funde em aproximadamente 1060°C, entdo se determinou que a sinterizacdo fosse
realizada até 1000°C.

Observa-se que a temperatura de fusdo da liga ¢ diferente das temperaturas de fusao
dos elementos envolvidos separadamente. Este fato estd de acordo com o apresentado
por Tang et al. (1997), que afirma que no processo de moagem de alta energia ha a
modifica¢do das caracteristicas dos elementos e, consequentemente, ocorre a mudanga
na temperatura de fusdo dos mesmos.

Durante a realizagdo das andlises também foi realizada a técnica TGA para verificar
a perda de massa durante o aquecimento. Assim, foi possivel determinar a temperatura
na qual o estearato de zinco ¢ eliminado da mistura que ¢ de aproximadamente 400°C,

fator fundamental para a defini¢do dos parametros envolvidos na sinterizacao.
4.4. Calculo da densidade aparente dos pds apos a moagem

As densidades aparentes dos pds apds moagem de alta energia em diferentes tempos
foram calculadas de acordo com a Eq. (1). Os valores obtidos para as densidades estdo

dispostos na Tabela 1.

Tabela 1: Valores para as densidades aparentes dos pds apos a moagem.

Moagem 2 h Moagem 4 h Moagem 8 h Moagem 16 h

Massa (g) 4,985+ 0,010 4,844 £ 0,010 4,306 + 0,010 3,655 +0,010
Volume (cm?®) 2,000 + 0,500 2,000 + 0,500 2,000 + 0,500 2,000 + 0,500
Densidade (g/cm®) | 2,492 +0,623 2,422 + 0,605 2,221 + 0,538 1,828 +£0,457

Com a representagdo grafica da Figura 4.14 fica nitido o decrescimento das densidades

aparentes dos po6s com o aumento do tempo de moagem.
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Densidade aparente dos pds moidos
(g/cm?)

2,5

15

0,5

0
2h 4h 8h 16h

Tempo de moagem

N

Densidade aparente (g/cm?)
[

Figura 4.14: Grafico de barras da densidade aparente em relagdo ao tempo de moagem.

Observa-se que quanto maior o tempo de moagem menos densa ¢ a mistura, ou
seja, a mistura dos pos metalicos com moagem de 16 horas apresenta menor densidade
aparente. Este fato estd de acordo com Chiaverini (2001), pois, este afirma que quanto
mais as particulas se diferirem do formato esférico, menor serd a densidade aparente.
Neste caso, os pos moidos por 16 horas apresentaram maior deformagdo plastica
fazendo com que a sua morfologia se diferisse muito da esfericidade (formagao de
agregados), influenciando diretamente na densidade aparente. Assim, pode-se dizer que
o tempo de moagem, neste caso, influenciou diretamente a formagdo de agregados de

particulas e no valor da densidade aparente da mistura apds a moagem.
4.5. Calculo da densidade tedrica

Utilizando a Eq. (2) foi possivel obter o valor de p, = 8,119 g/cm? para a densidade
teorica da liga Cu-13Al-4Ni. Este resultado ¢ importante para a comparacao dos valores
de densidade do sinterizado com o esperado (densidade tedrica). Além disso, utilizou-se

este valor para o calculo da porosidade das amostras obtidas.

4.6. Curvas de compressibilidade

Para determinar a pressdo ideal de compactacdo, foram geradas as curvas de
compressibilidade dos p6s moidos durante diferentes tempos. Os graficos obtidos sdo
importantes, uma vez que nem sempre maiores pressdoes significam melhores
compressibilidades. Vale ressaltar que os ferramentais, bem como as técnicas de

compacta¢do influenciam na densificacio e na pressdo final aplicada dos pds. As
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Figuras 4.15, 4.16, 4.17 e 4.18 apresentam, respectivamente, as curvas de
compressibilidade obtidas para os pds moidos por 2h, 4h, 8h e 16h.

Observa-se que os p6s moidos por 2 horas apresentaram maior densificacdo apds a
aplicagdo de 2 toneladas (39,927 MPa), uma vez que para quantidades inferiores e

superiores a esta o valor da densidade a verde foi inferior.

e Moagem de 2 horas

Curva de compressibilidade

Densidade g/cm?
w

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3
Carga (toneladas)

Figura 4.15: Curva de compressibilidade para os p6s moidos por 2 horas.
e Moagem de 4 horas

Curva de compressibilidade

e

Densidade g/cm?
w

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3
Carga (toneladas)

Figura 4.16: Curva de compressibilidade para os p6s moidos por 4 horas.

O mesmo comportamento observado na curva de compressibilidade dos pos

metalicos moidos por 2 horas foi obtido para os pds moidos por 4 horas. Ou seja, a
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maior densificacdo foi obtida quando se aplicou duas toneladas. Porém, a densidade
ideal (em 2 toneladas) foi menor para a moagem de 4 horas se comparado com a
moagem de 2 horas. Este fato também ¢ observado na Figura 4.17 a qual apresenta a

curva de compressibilidade para a moagem de 8 horas.

e Moagem de 8 horas

Curva de compressibilidade

Densidade g/cm?
w

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3
Carga (toneladas)

Figura 4.17: Curva de compressibilidade para os p6s moidos por 8§ horas.

Nos trés tempos de moagem apresentados anteriormente, a quantidade de carga ideal
aplicada foi de duas toneladas, sendo que, os valores das densidades a verde sdo

inversamente proporcionais ao tempo de moagem.

e Moagem de 16 horas

Curva de compressibilidade

5
mg 4
B3
5
T 2 g
a
a1

0

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3
Carga (toneladas)

Figura 4.18: Curva de compressibilidade para os p6s moidos por 16 horas.
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Para os pds moidos por 16 horas, diferentemente do que ocorreu para as amostras
apresentadas anteriormente, cargas inferiores a 1,5 toneladas (29,945 MPa) ndo foram
suficientes para que ocorresse a compactacdo dos pos, ndo havendo formacdo do
compactado. A partir de 1,5 toneladas foi possivel obter corpos de prova, e a melhor
densificacdo foi obtida aplicando carga de 2,5 toneladas, ou seja, 49,908 MPa. O valor
da densidade a verde se manteve constante para 3,0 toneladas aplicadas e cargas
superiores a esta ndo foram possiveis de serem testadas devido ao limite do ferramental.
Estes comportamentos assim como os observados anteriormente estdo discutidos e

analisados na secdo 4.7.

4.7. Calculo das densidades a verde

Calculou-se a densidade a verde dos compactados respeitando os procedimentos

descritos na metodologia. Os valores obtidos estdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2: Valores para os calculos das densidades a verde das misturas.

Moagem de 2h | Moagem de 4h | Moagem de 8h | Moagem de 16h

Massa (g) 5,782+0,338 4,272 £ 0,198 4,017 £ 0,088 3,100 £ 0,010

Volume (cm?®) 1,063 £ 0,020 0,832 +0,015 0,783 £ 0,044 0,672 = 0,005

Densidade (g/cm?) 5,439+0,365 5,135+0,257 5,130 £ 0,327 4,613 £ 0,180

A Figura 4.19 apresenta o grafico de barras para os valores de densidade a verde em
fungdo do tempo de moagem. Da mesma maneira como observado para as densidades
aparentes, os valores de densidade a verde sdo inversamente proporcionais ao tempo de

moagem.

Densidade a verde (g/cm?3)

2h 4h 8h 16h

Tempo de moagem

Densidade a verde (g/cm3)
o N W D U1 O

Figura 4.19: Evolucao da densidade a verde com o tempo de moagem.
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Com os valores encontrados observam-se que elevando o tempo de moagem, as
densidades do compactado diminuem. Esse fato estd de acordo com Knewitz (2009).
Este afirma que quanto mais irregulares forem as particulas, mais dificil serd a
compactagdo e, consequentemente, tera menor densificacdo. E neste contexto, maiores
tempos de moagem tendem a deixarem as particulas mais irregulares devido a
deformacgao plastica, e assim se obtém densidades menores.

Além disso, tempos de moagem longos (8h e 16h) tornam as particulas mais
encruadas e mais incompressiveis. Nos compactados obtidos com os pds moidos por 8h
e 16h observou-se o surgimento de trincas laterais devido ao alivio de tensdo ao ejeta-
los da matriz de compactagdo, tendo como consequéncia a diminui¢do da densidade a

verde do compactado e do sinterizado (COSTA et al., 2010)
4.8. Densidade dos sinterizados

As densidades dos sinterizados foram calculadas de acordo com o método de
Arquimedes. A Tabela 3 apresenta os valores das densidades dos sinterizados nos
diferentes tempos de moagem.

Tabela 3: Densidade dos sinterizados.

Tempo de moagem Psint. (g/cm’)
2h 5,679 £0,370
4h 6,380 + 0,448
8h 6,363 £0,202
16 h 5,661 £0,781

A Figura 4.20 apresenta o grafico de barras para os valores das densidades do
sinterizado nos quatro tempos de moagem. Diferentemente do que ocorreu para a
densidade a verde dos compactados, a densidade do sinterizado aumentou de valor com

o aumento do tempo de moagem, porém até um limite.
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Densidade do sinterizado (g/cm?3)

7
a6
£
L5
X
%4
© 3
S
@ 2
81
0
2h 4h 8h 16h

Tempo de moagem
Figura 4.20: Grafico de barras da densidade do sinterizado em relacdo ao tempo de moagem.

Com os resultados da Tabela 3, considerando os valores das densidades, assim como
suas respectivas incertezas, observa-se que tempos de 4h e 8h de moagem favoreceram
a obtengdo de pecas com maior densificacdo. As amostras que tiveram os pos
elementares moidos por 16 horas apresentaram menor densidade, e, este fato esta
relacionado com a alta quantidade de vazios existentes nas amostras. Além disso, as
rachaduras geradas nas pecgas sinterizadas com moagem de 16 horas, devido a tensdo
residual decorrente da alta deformacgdo plastica e da compactagdo contribuiu para a
diminui¢do da densidade. Para que haja aumento da densificacdo ¢ necessario realizar
um estudo de métodos mais eficazes de compactacdo e, avaliar se o tempo de
sinterizagdo estd adequado para amostras que sofreram moagens por longos tempos,
uma vez que houve diminui¢do na densidade dos sinterizados oriundos de pds moidos
por 8 horas e 16 horas, se comparados com os moidos por 4 horas.

Os resultados apresentados para a densidade do sinterizado estd de acordo com Tang
et.al (1997) pois este afirma que quanto maior o tempo de moagem de alta energia
sofrido pelos pds elementares, maior serd a densidade do sinterizado. Porém, ha um
tempo otimo de moagem, no qual abaixo ou acima deste, as densidades dos sinterizados
sdo inferiores. Para Tang et al. (1997) o tempo 6timo obtido para a moagem de alta
energia em uma liga CuAINi, utilizando rota¢do de 100 rpm e razdo bola-p6 de 5:1 foi

de 15 horas.

4.9. Porosidade

As porosidades das amostras sinterizadas foram calculadas através da Eq. (3). A
Tabela 4 apresenta os valores das porosidades das amostras para os diferentes tempos de

moagem.
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Tabela 4: Porosidade dos sinterizados

Tempo de moagem Porosidade (¢)
2h 30,053%
4h 21,419%
8h 21,628%
16 h 30,275%

O comportamento observado para as densidades do sinterizado ¢ elucidado no
calculo da porosidade. Mesmo as amostras que apresentaram alta quantidade de vazios ¢
possivel relacionar o tempo de moagem com a porcentagem de poros do material. Ou
seja, a moagem de alta energia, neste caso, contribuiu para a diminuicao da porosidade,
também até certo limite, no caso em estudo, as menores porosidades foram obtidas para
os tempos de 4h e 8h de moagem.

Para diminuir a porosidade das ligas fabricadas por metalurgia do p6 € necessario
estudar todos os fatores envolvidos em sua obtengdo como tempo de moagem,
quantidade de lubrificante adicionado, técnica utilizada na compactagdo, temperatura e
tempo de sinterizacdo, dentre outros. Neste trabalho, focou-se em estudar como o tempo
de moagem interfere na quantidade de poros do material, mas vale ressaltar que a
porosidade final da liga ¢ consequéncia de um conjunto de fatores e parametros

utilizados.

4.10. Microscopia dos sinterizados

As amostras sinterizadas foram analisadas no Confocal e no MEV para verificar a
efeito da sinteriza¢do e a porosidade do material. A Figura 4.21 apresenta as imagens
das amostras em diferentes tempos de moagem.

Analisando as imagens obtidas no Confocal para os sinterizados observa-se que as
amostras apresentaram quantidades significativas de vazios confirmando os calculos de
porosidade apresentados na se¢do 4.8. Outra caracteristica observada ¢ a diferenca de
coloracdo existente na liga, uma branca e uma alaranjada, caracterizando que houve

difusdo dos elementos envolvidos.
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(©) (d)

Figura 4.21: Imagens dos sinterizados em diferentes tempos moagem (aumento de 50x). (a) 2h

(b) 4h (c) 8h (d) 16h.

Nas imagens obtidas através do MEV a presenga de vazio, alguns indicados pelos
circulos amarelos, fica mais nitida. Observa-se que as para o tempo de moagem de 16
horas as particulas ndo tiveram boa sinterizagdo e juncdo. Este fato tornou o material
quebradico e houve muita dificuldade para a realizagdo da metalografia, uma vez que as
particulas se desintegravam. Assim, pode-se dizer que utilizando as condigdes e
parametros deste trabalho, os tempos 6timos de moagem foram de 4 e 8 horas. As
imagens obtidas através do MEV das amostras sinterizadas estdo apresentadas nas

Figuras 4.22, 4.23,4.24 ¢ 4.25.
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e Moagem 2 horas

10pm UNB Mec 6/27/2016
KV LED s WD 15 . Omm|

(a) (b)

Figura 4.22: Imagens dos sinterizados com moagem de 2h. (a) aumento 400x (b) aumento 800x.

e Moagem 4 horas

it
v
-

10pm UK
15.0kV LED

— 10pm tma_mé.-: 6/27/2016

15.0kV LED SEM WD 14 . 9mm|

(b)

Figura 4.23: Imagens dos sinterizados com moagem de 4h. (a) aumento 400x (b) aumento 800x.
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e Moagem 8 horas

10pm UNB Mec 6/ ) — 10pm UNB_Mec 6/
KV LED SEM .0 15.0kV LED SEM

S— 10pm UNB Mec 9/22/2016
15.0KV LED SEM WD 12 .1mm|

(a) (b)
Figura 4.25: Imagens dos sinterizados com moagem de 16h. (a) aumento 400x (b) aumento

800x.

Com o intuito de observar a homogeneidade e dispersdo dos elementos Cu, Al e Ni
foram realizados no MEV os mapas de raio-x nas amostras sinterizadas, como ¢

apresentado na Figura 4.26.
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e Moagem de 4 horas

100 pm

Element (keV) Mass% Sigma  Atom% Compound
0 K 0.525 990 0.08 26.90

Al K 1.486 12.12 0.07 19.53

Ni K 7471 3.83 0.09 2.84

CuK 8.040 7415 040 50.73

Total 100.00 100.00

Figura 4.26: Mapa de raio-x da amostra sinterizada com moagem de 4 horas.

Segundo Vajpai et al. (2009), uma das caracteristicas das ligas produzidas através da
moagem de alta energia ¢ a homogeneidade. Com o mapa de raio-x observa-se que nao
ha segregacdo dos elementos envolvidos, sendo que todos eles estdo bem dispersos na
liga. Assim, ¢ possivel dizer que a moagem de alta energia e a sinterizacdo
proporcionou boa difusdo dos elementos formando uma liga homogénea. Além disso,
observa-se a presenca do elemento oxigénio devido a alta oxida¢do que as ligas de
CuAINi sofrem naturalmente. Os mapas para as amostras com os tempos de moagem de
2, 8 e 16 horas encontram-se no ANEXO I. Para todos os tempos de moagem houve

uma boa difusividade dos elementos presentes na formagao da liga.
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4.11. Analise DSC das amostras sinterizadas

As andlises DSC das amostras sinterizadas foram realizadas de acordo como
descrito na metodologia. Os graficos gerados estdo no ANEXO II. Em nenhuma das
amostras, analisadas na faixa de temperatura de 0 a 450°C apareceu o efeito memoria de
forma através das transformacdes de fase. Esse fato ja era esperado uma vez que, para
que haja esta caracteristica ¢ necessario que se faca tratamentos térmicos com o objetivo
de estabilizar a fase P que se forma em temperaturas superiores a 565°C,

proporcionando o aparecimento de transformagdes martensiticas.

4.12. Analise DRX

As Figuras 4.27, 4.28, 4.29 e 4.30 apresentam os difratogramas para os tempos de
moagem de 2h, 4h, 8h e 16h. Como as condicdes de moagem, compactacio e
sinterizagdo de todas as amostras foram as mesmas, as diferencas encontradas nos
difratogramas sdo consequéncias dos diferentes tempos de moagem dos pds

elementares.

e Moagem de 2 horas

T I T I T I T I T
120000 4 O
CuAlINi-2h
100000 4 7]
Legenda
E:“ 80000 e fase Y,
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W
o o .
]
E 40000 -+
20000 - . .
- o
- o - [ ] L4 -»
b £ o . o e
0 -
T I T I T I T I T
20 30 40 50 60 70

26

Figura 4.27: DRX para os sinterizados com moagem de 2 horas.
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Moagem de 4 horas
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Figura 4.28: DRX para os sinterizados com moagem de 4 horas.
Moagem de 8 horas
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Figura 4.29: DRX para os sinterizados com moagem de 8 horas.
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e Moagem de 16 horas
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Figura 4.30: DRX para os sinterizadoszcez)m moagem de 16 horas.

Em todas as amostras para os diferentes tempos de moagem, obteve-se formagao das
mesmas fases com intensidades diferentes. Como as amostras foram sinterizadas a
1000°C e, posteriormente resfriadas lentamente no forno, a fase [ formada em
temperaturas acima de 565°C sofreu decomposicao eutetoide em fases y>, o e AINi, de
acordo com o apresentado por Zeghdane et al. (2010).

O aumento do tempo de moagem favoreceu a formagdo da fase y2, sendo que as
intensidades desta fase com moagens de 4 e 8 horas foram muito proximas. Segundo
Gama (2003) o aparecimento da fase AINi estd associado a fase y>. Como os picos de
AINi estdo sobrepostos nos da fase y2, a identificacdo de sua intensidade so ¢ possivel
fazendo a decovolugdo dos picos. A fase a, que ¢ uma solucdo primaria de Cu com
estrutura ctubica de face centrada, ¢ a que possui maior intensidade em todas as
amostras, sendo inversamente proporcional ao tempo de moagem, com exce¢do para a
amostra de 16 horas. O que se pode observar de forma clara ¢ que o tempo de moagem

de alta energia vai influenciar diretamente na formagao de fase da liga em estudo.
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4.13. Microdureza

Os valores obtidos para a microdureza Vickers estdo apresentados na Tabela 5. A
dureza mais elevada foi obtida para a moagem de 4 horas. Além disso, comparando as
moagens de 2, 4 e 8 horas o surgimento das fases y2 e AINi nas ligas favoreceu o
aumento da microdureza. Como foi apresentado nas imagens do Confocal e do MEV
nas amostras com moagem de 16 horas havia grande quantidade de vazios, resultando

em uma baixa microdureza.

Tabela 5: Valores obtidos para microdureza de Vickers (carga aplicada de 10 gf).

Tempo de moagem Microdureza (HV-10 gf)
2h 209,860 + 38,389
4h 237,080 + 21,487
8h 233,640 + 60,369
16 h 127,160 + 19,977

As ligas CuAINi fabricadas via metalurgia do p6 com moagem de alta energia,
utilizando os parametros apresentados neste trabalho apresentaram valores de
microdureza inferiores aos obtidos por outros processos, consequéncia, principalmente
de sua porosidade. Pela técnica de fusdo a plasma seguida de moldagem por injegdo
Oliveira (2009) obteve a microdureza de 293,7 + 6,8 HV, ja Silva et al. (2007)
fabricando lingotes e pastilha de CuAINi pelo método de fusdo em forno de indugao
obteve, respectivamente, o valore médio de microdureza de 386,99 + 14,33 HV e
294,06 + 8,37 HV. Observa-se que as amostras que tiveram seus poés moidos por 4 horas
obtiveram valores mais proximos de microdureza se comparada com as técnicas citadas

anteriormente.
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5. Conclusdes e sugestdes para trabalhos futuros

5.1. Conclusoes

O presente trabalho avaliou a influéncia do tempo de moagem de alta energia nas
caracteristicas finais da liga Cu-13Al-4Ni fabricadas pelo processo de metalurgia do po.

As conclusdes obtidas sdo:

e Para cada tempo de moagem de alta energia sdo necessarios a mudanca e o
controle das variaveis do processo. Para diferentes tempos de moagem deve-se
fazer o estudo da pressdo ideal de compactacdo, assim como da técnica utilizada
e também do tempo e temperatura de sinterizagdo. Ou seja, diferentes tempos de
moagem vao influenciar de maneira diferente o comportamento da liga,
necessitando de estudos individuais de cada pardmetro para cada tempo de
moagem.

e O processo de metalurgia do p6 ¢ uma técnica vidvel de obtencdo da liga Cu-
13Al-4Ni;

e A moagem de alta energia proporcionou a ligacdo mecanica entre os elementos
envolvidos na fabricagdo da liga, favorecendo a obtencdo de ligas com alta
homogeneidade;

e O tempo de moagem de alta energia dos pos elementares envolvidos na
fabricacdo da liga influenciou diretamente em suas propriedades. Para os
parametros de moagem utilizados neste trabalho, observou-se que as densidades
aparentes da mistura apds a moagem, assim como, as densidades a verde
diminuiram com o aumento do tempo de moagem, devido a modificacdo da
morfologia e tamanho das particulas envolvidas. Este fato ocorre devido a
moagem de alta energia deformar plasticamente as particulas dos pos
elementares.

e Observou-se que o tempo de moagem mais adequado em relacdo a densificacdo
da liga, utilizando as técnicas e pardmetros deste trabalho, foi o de 4 horas,
apresentado densificagdo 12,344% maior que a de 2 horas, 0,267% maior que a
de 8 horas e 12, 700% maior que a de 16 horas. Percebeu-se que o aumento do
tempo de moagem contribui para a maior densidade do sinterizado até certo
limite, no caso em estudo, os melhores resultados, de forma geral, foram com

moagens durante 4 e 8 horas.
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5.2.

Com as imagens obtidas através de MEV e Confocal, observou-se que amostras
com moagem de 16 horas apresentaram baixa unido entre as particulas, sendo
dificil até de realizar a metalografia, pois as particulas se desintegravam. Para
que haja melhor densificacdo da liga obtida a partir da moagem de 16 horas,
estudos de melhoria das técnicas de compactagdo e sinterizagdo devem ser
realizados.

As andlises DSC revelaram que as ligas obtidas utilizando os parametros
descrito neste trabalho ndo apresentaram memoria de forma. Este fato ja era
esperado, uma vez que, ¢ necessaria a realizagdo de um tratamento térmico, para
que a fase P, seja estabilizada;.

As analises de DRX mostraram a presenga de fase y2, a e AINi, resultante da
decomposicdo eutetoide da fase P, uma vez que as amostras sofreram
resfriamento lento no forno. As moagens de 4 e 8 horas favoreceram o
aparecimento das fases y2 e AINi se comparadas com as moagens de 2 e 16
horas.

Os valores de microdureza obtidos para as amostras fabricadas via metalurgia
mostraram que a moagem de 4 horas favoreceu a obtencdo de ligas com dureza
mais elevada se comparada aos demais tempos de moagem. A microdureza de
para a moagem de 4 horas foi 12,971% maior que a de 2 horas, 1, 472% maior
que a de 8 horas e 86,442% maior que a de 16 horas. O surgimento das fases y> e
AINi nas moagens de 4 e 8 horas favoreceram o aumento da microdureza das
ligas;

Em relagdo a outros processe de fabricacdo da liga CuAlINi, com a técnica
utilizada neste trabalho foram obtidas ligas com microdurezas inferiores. Por
exemplo, a técnica de fusdo a plasma proposta por Silva et al (2007) apresentou

microdureza 23,88% maior que a liga fabricada com moagem de 4 horas;

Sugestdes para trabalhos futuros

Estudar outras técnicas de compactagdo para a obtengdao de melhores valores de
densidade a verde, e consequentemente, ligas menos porosas;
Estudar a influéncia do tempo e a temperatura de sinterizagdo em cada tempo de

moagem, encontrando os pardmetros adequados para cada situagao;
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e Realizar um estudo especifico a respeito da temperatura ideal de sinterizacdo e
tratamentos térmicos nas ligas obtidas pelo procedimento apresentado neste
trabalho, com o intuito de verificar a existéncia do efeito memoria de forma e
compara-los com os obtidos neste trabalho;

e Realizar andlises de DRX em amostras obtidas pelo mesmo método descrito
neste trabalho, porém apods passarem por tratamentos térmicos e compara-los
com os resultados apresentados para as ligas sem tratamento térmico;

e Avaliar como o tratamento térmico vai influenciar na microdureza da liga

CuAlINi obtida pelo processo apresentado.
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