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RESUMO

As exigéncias globais de materiais leves e com desempenho sustentavel
ampliaram a procura por inovagdo. Ligas e compostos a base de aluminio estédo
em concordancia para solugéo dessa adversidade. O nidbio € um metal promissor
para o desenvolvimento de novas tecnologias e € abundante no Brasil. O
processo de metalurgia do p6 foi escolhido para este trabalho, principalmente por
oferecer a caracteristica sustentavel de minimizar as perdas de matéria prima na
peca acabada. Estudou-se neste trabalho a influéncia da moagem de alta energia
bem como a granulometria do nidébio, na obtencdo da liga Al1,2%Nb. Os pos
elementares foram caracterizados por sua morfologia e pureza, misturados nas
proporcées de 98,8% e 1,2%, respectivamente, em moinho planetario de bolas
utiizando o parametro de tempo de moagem de 04, 08 e 16 horas. Verificou-se
apos mensuracao da densidade aparente que o volume da mistura aumentou com
relacdo ao tempo de moagem. A mistura foi compactada uniaxialmente a frio,
apos calculo da densidade a verde verificou-se a diminuicdo do seu valor em
relacdo ao tempo de moagem. As pecas compactadas foram encaminhadas para
0 processo de sinterizagdo, em atmosfera controlada de argdnio por 05 horas com
temperatura final de 640 °C. Apos conformacédo, foi realizada a preparacdo
metalografica para posterior analises no MEV e Confocal, concluiu-se que a
moagem de 04 horas proporcionou ao sinterizado maior densidade e menores
irregularidades bem como o nibbio com menor granulometria. As amostras foram
conduzidas para analise de DRX, averiguou-se a presenca do intermetalico AlsNb
em todas as amostras sinterizadas. Através da investigacao do resultado do DSC,
comprovou-se aumento consideravel da temperatura de fundicdo do sinterizado,
corroborando com o entendimento de formac&o da liga. Considerando a técnica
de microdureza Vickers comprovou-se a superioridade da técnica em produzir a
liga com as mesmas caracteristicas utilizando-se menor recurso em comparacao
com outros processos metallrgicos.

Palavra — Chave: Metalurgia do p0, ligas de AINb, moagem de alta energia, ligas
de aluminio.
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ABSTRACT

The global requirements for lightweight materials with sustainable performance
have broadened the search for innovation. Alloys and aluminum-based
compounds are in agreement with this adversity. Niobium is a promising metal for
the development of new technologies and is abundant in Brazil. The powder
metallurgy process was chosen for this work, mainly because it offers the
sustainable characteristic of minimizing the losses of raw material in the finished
part. The influence of high-energy grinding as well as niobium granulometry was
studied in this work to obtain the Al1,2% Nb alloy. The elementary powders were
characterized by their morphology and purity, mixed in the proportions of 98.8%
and 1.2%, respectively, in planetary ball mill using the milling time parameter of
04, 08 and 16 hours. It was found after measurement of the apparent density that
the volume of the blend increased with respect to the milling time. The mixture was
compacted uniaxially in the cold, after calculating the green density the value of
the milling time was reduced. The compacted pieces were sent to the sintering
process in controlled atmosphere of argon for 05 hours with final temperature of
640 ° C. After conformation, the metallographic preparation was carried out for
further analysis in the MEV and Confocal, it was concluded that the grinding of 4
hours provided the sinter with higher density and smaller irregularities as well as
the niobium with lower particle size. The samples were conducted for DRX
analysis, the presence of the intermetallic AlsNb was verified in all the sintered
samples. Through the investigation of the results of the DSC, a considerable
increase in the melting temperature of the sinter was verified, corroborating with
the understanding of the formation of the alloy. Considering the Vickers
microhardness technique, it was proved the superiority of the technique to produce
the alloy with the same characteristics using a smaller feature in comparison with
other metallurgical processes.

Keywords: Powder metallurgy, AINb alloys, high energy grinding, aluminum alloys.
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1. INTRODUCAO

A industria do aluminio no Brasil vem crescendo exponencialmente no
decorrer dos anos, sao conhecidas obras a datar de 1917 que relatam os
acontecimentos importantes para o desenvolvimento tecnolégico na industria
brasileira de transformacdo do aluminio. Na busca por condigdes e processos que
visam prover as necessidades atuais dos seres humanos, sem comprometer o
futuro das proximas geragbes, pesquisas para o desenvolvimento de novos
materiais para aplicacdo do aluminio na industria, estdo continuadamente em
curso (ABAL, 2017).

O aluminio é um renomado material utilizado na engenharia, devido a suas
peculiaridades quimicas e fisicas por décadas vem acorrendo conducbes de
inovacfes e de pesquisas para encontrar solucdes especificas para diferentes
contextos e desafios. O aluminio € conhecido por sua forga, baixo peso,
resisténcia a oxidacdo e é dificil de inflamar, entretanto, possui alta densidade de
energia. O p6 do aluminio foi utilizado como combustivel primério para os
impulsionadores de foguetes solidos dos 6nibus espaciais e em inUmeras areas
da tecnologia existem citacdes na utilizacdo em locbes bronzeadoras, concreto,
painéis solares, tintas e fogos de artificio. Na década de 1920, a EJ Hall (empresa
americana) foi pioneira no processo de pulverizacdo de aluminio fundido para
produzir goticulas de pd. Atualmente o aluminio é pulverizado em alta presséo
para produzir um pé granulado fino. Podem ser produzidos dois tipos de pos
(nodular e esférico), dependendo do tipo de gas de atomizacdo que € expelido no

aluminio fundido (DNPM, 2017; LIU; MULLER, 2012).

Outra propriedade do aluminio é sua alta aceitacdo como matriz de liga,
adquirindo melhora em seus atributos, a exemplo da maleabilidade quando
adicionado magnésio e silicio. Um dos métodos que vem progredindo na
obtencdo de ligas com matriz de aluminio € a metalurgia do pé. Os avancos das
ligas de aluminio na metalurgia do pd, devem-se pelo fato do processo fornecer
melhor controle das propriedades do material, como resisténcia a temperatura, a
fratura e a corrosdo (CARSON; PITTENGER; JENIKE & JOHANSON INC., 1998).



O nidbio é o mais leve metal refratario e pertence ao grupo dos metais com
alto ponto de fusdo, aproximadamente (2.468°C), é resistente a corrosao, possui
boa ductiidade a temperatura ambiente, € cinza e adquire cor azul quando
exposto ao ar por um longo periodo. Gragcas ao seu elevado ponto de fuséo, as
ligas de nidbio se apresentam como solu¢des estruturais para aplicaces a altas
temperaturas (DNPM, 2017).

O nidbio por possuir referidas propriedades, se torna altamente valioso na
producdo de uma classe de aco especial de alta qualidade, intituladas de ligas de
alta resisténcia. Ao contrario do aluminio o nidbio tem alta aceitacdo como
componente minoritario de liga, aperfeicoando a matriz. E reconhecido o uso do
niobio em pequenas quantidades nas ligas de aco, proporcionando aumento na
resisténcia das mesmas sem prejudicar suas particularidades de ductilidade
importantes para a industria automotiva (ALVES; COUTINHO, 2015; CBMM,
2017).

No que diz respeito a crescimento industrial, houve uma incrivel
ascendéncia da industria do Niobio no Brasil, que se destaca como o maior
produtor do metal, representando aproximadamente 98% do total global. Nesse
cenério, o Estado de Minas Gerais (MG) € o maior produtor, com participacdo de
83,6%, seguido pelo Estado de Goias (GO) com 15,3% e o Estado do Amazonas
(AM) com 1,1% (ALVES; COUTINHO, 2015; CBMM, 2017).

A Metalurgia do P6 € uma tecnologia em constante evolug&o que envolve a
maioria dos materiais metalicos e de ligas e uma grande variedade de formas. MP
€ um método altamente desenvolvido de fabricacdo de pecas ferrosas e nao
ferrosas confidveis. Baseado na mistura de pos-elementares ou de liga e
compactando a mistura em uma matriz, as formas resultantes sdo entdo
aguecidas ou "sinterizadas" em um forno de atmosfera controlada para unir as
particulas metalurgicamente (CHIAVERINI, 2001).

Ao produzir pecas com uma estrutura homogénea, o processo de MP
permite que os fabricantes criem produtos mais consistentes e previsiveis em seu
comportamento em uma ampla gama de aplica¢cGes. Além disso, o processo de

MP possui um alto grau de flexibilidade, permitindo a personalizacdo das



caracteristicas fisicas de um produto para atender as suas necessidades
especificas de propriedades e desempenho, como pecas estruturais com formas
complexas, porosidade controlada, desempenho controlado, grande precisdo e
bom acabamento superficial, grande producdo em série de pecas com pequenas
tolerancias (CARSON; PITTENGER; JENIKE & JOHANSON INC., 1998;
Chiaverini, 2001).

As pesquisas de ligas e compostos a base de aluminio, por sua enorme
reutilizacdo, estdo em concordancia para solucdo de problemas relacionados a
sustentabilidade. Pelo Brasil possuir o maior fragmento (98%) das reservas de
niobio conhecidas do mundo, e referido metal refratario possuir caracteristicas
tnicas como elemento de liga atribuindo a sua base relevantes melhorias com
adicdo de minimas porcentagens, permitiu-se conjecturar a jungdo dos metais

citados em aplicag6es no campo da engenharia.

Considerando referida importancia das ligas a base de aluminio
principalmente as obtidas atraves da metalurgia do poO, observando o
desenvolvimento continuo das pesquisas pertinentes ao nidbio e sua importancia
para o Brasil, em virtude da caréncia de informacdes relevantes ao efeito do
percentual de adicdo de nidbio em ligas de aluminio adquiridas via metalurgia do
po, vislumbrou-se um estudo para obtencdo da liga All,2%Nb a fim de coletar

dados concretos de suas caracteristicas microestruturais € mecanicas.



2. OBJETIVOS DO TRABALHO

2.1. Objetivo Geral

O presente trabalho tem como objetivo obter e caracterizar a liga Al1,2%Nb
via metalurgia do pé.

2.2. Objetivos especfficos

e Obter a liga Al1,2%Nb com moagem de alta energia de 4, 8 e 16 horas via
metalurgia do po, diversificando a granulometria do Niobio entre as
peneiras de 200 e 270 mesh;

e Caracterizar experimentalmente os parametros microestruturais por meio
de técnicas metalograficas e microscopia Optica, analisando porosidade e
densidade do sinterizado;

e Analisar o desempenho do sinterizado em funcdo dos divergentes tempos
de moagem de alta energia e granulometria do Nidbio.



3. FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1. Aluminio

Em 1886, Charles Martin Hall, nos Estados Unidos, e Paul Heroult, da
Franca, inventaram simultaneamente o processo eletroliico para produzir
aluminio metalico a partir de seu 6xido. Onze anos depois, 0 austriaco Carl
Joseph Bayer inventou o processo quimico que refina a alumina da bauxita.
Juntas, essas invenc¢des contribuiram para o nascimento da moderna indastria do
aluminio e ainda hoje séo utilizadas pelas refinarias de alumina e fundicbes de
aluminio em todo o mundo (ABAL, 2017; DNPM, 2017).

Existem basicamente dois métodos para produzir aluminio. A producéo
primaria envolve a mineracdo de depdsitos de bauxita da terra e 0 processamento
eletro-metallrgico para finalmente formar o aluminio. A producdo secundaria
produz aluminio novo a partir de sucata reciclada. Como um grande material
sustentavel, o impacto da reciclagem de aluminio no meio ambiente tem sido
profundo, 75% de todo o aluminio produzido até hoje ainda esta em uso. A
producdo de aluminio reciclado requer apenas 8% da energia e cria 8% das
emissbes em comparacdo com a producdo primaria. A partir dai, diferentes
métodos de processamento e ligas sdo usados para formar o aluminio em sua
forma, forca e densidade desejadas (DNPM, 2017; FEARNSIDE, 2016).

Duravel, leve e altamente reciclavel, o aluminio tornou-se um elemento
essencial da vida diaria. A medida que mais empresas buscam inovacdes que
economizam energia em seus produtos e métodos de fabricacdo, a industria do
aluminio esta pronta para um sucesso ainda maior. O aluminio é o metal da vida
moderna, suas aplicacdes abrangem itens do cotidiano, como veiculos eficientes
em termos de combustivel, embalagens de aluminio, cabos de rede elétrica e
varias outras disponibilidades (DNPM, 2017).

O aluminio é o terceiro elemento mais abundante na crosta terrestre. A
matéria-prima necessaria para produzir aluminio primario € o 6xido de aluminio,
também chamado de alumina. E um p6 branco produzido pelo refino da bauxita.
Cerca de duas toneladas de alumina sao necessarias para produzir uma tonelada
de aluminio através do processo eletrolitico. A alumina também é usada para
varias outras finalidades, como purificacdo de agua e como aditivo em varias
aplicacées (DNPM, 2017; LIU; MULLER, 2012).



3.1.1. Aluminio no Brasil

As primeiras referéncias sobre a bauxita no Brasil estdo nos Anais de 1928
da Escola de Minas de Ouro Preto e nessa época ocorreram duas iniciativas
concorrentes para implantar a producdo de aluminio: a da Elquisa — Eletro
Quimica Brasileira S/A, de Ouro Preto (MG) e a da CBA — Companhia Brasileira
de Aluminio, em Aluminio (SP). Tais registros apontam que nesse periodo 0s
primeiros quilos de aluminio primario foram produzidos no Brasil gracas a
perseveranca de alguns empresarios pioneiros, porém insuficientes para atender
a demanda. O consumo domeéstico de aluminio cresceu no Brasil desde 2004,
aproximadamente dobrando até 2013, e a indUstria estima um aumento adicional
até 2020. As exportacbes continuam a ser dominadas por lingotes e outros
produtos ndo transformados, 80,8% do peso exportado estdo nesta forma,
enquanto os outros 12,3% estdo em produtos semimanufaturados e apenas 6,9%
em produtos manufaturados (ABAL, 2017; FEARNSIDE, 2016).

3.1.2. Ligas de aluminio

A liga de aluminio € uma mistura, onde outros elementos sao adicionados
ao aluminio puro, a fim de melhorar suas propriedades, principalmente para
aumentar sua forca. Esses outros elementos incluem o ferro, o silicio, o cobre, o
magnésio, 0 manganés e 0 zinco em niveis que, combinados, podem representar
até 15% da liga em peso. As ligas recebem uma nomenclatura com uma série de
quatro digitos XXXX, no qual o primeiro digito identifica uma classe geral, ou
série, caracterizada pelos seus principais elementos de liga. As ligas de aluminio
podem ser categorizadas em varios grupos com base nas caracteristicas do
material em particular, como a sua capacidade de responder ao tratamento
térmico e mecéanico e o elemento primério de liga adicionado a liga de aluminio.
Quando consideramos o sistema de numeracdo / identificacdo usada para ligas
de aluminio, as caracteristicas acima sao identificadas. Os aluminios forjados e
fundidos possuem diferentes sistemas de identificacdo. O sistema forjado € um
sistema de 04 digitos e os fundidos tém um sistema de 03 digitos e 01 casa
decimal, representados respectivamente nas tabelas 01 e 02 (CALLISTER,;
RETHWISCH, 2007;KAUFMAN, 2000).



Tabela 1 — EspecificacBes de ligas forjadas de aluminio (CALLISTER;
RETHWISCH, 2007; KAUFMAN, 2000).

Designacao de ligas forjadas de aluminio

Série de Complemento de liga principal
liga
1xxx 99.000% de aluminio minimo
2XXX Cobre
3xxx Manganés
XXX Silicio
5XxxX Magnésio
BXXX Magnésio e Silicio
XXX Zinco
8xxx Outros elementos

Tabela 2 - Especificacdes de ligas fundidas de aluminio (CALLISTER,;
RETHWISCH, 2007; KAUFMAN, 2000).

Designacao de ligas fundidas de aluminio

Série de Complemento de liga principal
liga
1xx.x 99.000% de aluminio minimo
2XX.X Cobre
3XX.X Silicio Plus Cobre e / ou Magnésio
4XX.X Silicio
5XX.X Magnésio
6XX.X Série ndo utilizada
TXXX Zinco
8XX.X Outros elementos




A associacdo de Aluminio estabeleceu o sistema de designacao de ligas
através de seu Comité Técnico de Padrées de Produto (TCPS), que foi adotado
nos EUA em 1954. Trés anos depois, 0 sistema foi aprovado como Padrao
Nacional Americano H35.1. Este sistema de designacéo foi adotado oficialmente
pelos Signatarios Internacionais da Declaracdo de Acordo em 1970 e tornou-se
um sistema internacional de designacdo. No mesmo ano, o Comité de Padrbes
H35 sobre Ligas de Aluminio foi autorizado pelo Instituto Nacional Americano de
Padrdes (ANSI), com a Associacdo atuando como Secretariado. A Associagao
tem servido como a principal organizacdo de definicdo padrdo para a industria
global de aluminio desde entdo (KAUFMAN, 2000).

Hoje, existem mais de 530 composicdes ativas registradas e esse nimero
continua em crescimento. Como um dos mais importantes materiais de
engenharia, as ligas de aluminio tém sido extensamente aplicadas em muitos
campos. No entanto, o requisito de melhorar suas propriedades mecéanicas sem
sacrificar a ductiidade € sempre um desafio no desenvolvimento de ligas de
aluminio. Com vantagens significativas de baixa densidade, alta resisténcia e
boas propriedades de ductilidade, as ligas de Al tém sido amplamente utilizadas
em campos das indUstrias aeronautica, aeroespacial, automobilistica e eletronica.
Contudo, exige-se muito esforco para obter uma melhora nos desempenhos
mecanicos usando O processo convencional, como ajuste de componentes de
liga, tratamento térmico e processo de deformacéo, etc (YAN etal., 2014).

3.2.  Nibbio

O niébio (Nb) puro foi produzido pela primeira vez em 1864 por Christian
Blomstrand, que reduziu o cloreto de nidbio aquecendo-o com gas hidrogénio.
Elemento de nimero 41 na tabela periddica, classificado como metal de transicao,
sua massa especifica € de 8,57 g/cms3, pouco superior a do ferro, possui alto
ponto de fusédo, boa resisténcia a corrosdo e boa condutividade elétrica (CBMM,
2017).

A versatilidade e as importantes aplicacbes em ligas metélicas para
industria faz do Nidébio um importante metal refratario e explica o crescimento de
sua aplicacdo na engenharia contemporanea. As utilizacdes atuais incluem desde
sua constituicdo na confeccdo de acos estruturais e acos para industria
automotiva e até equipamentos para motores a jato e turbinas a gas. Encontra
ainda consideravel relevancia em ligas metalicas para indlstrias quimicas, em
acos inoxidaveis e em uma variedade de equipamentos resistentes ao calor e a
corrosao (AIMONE; YANG, 2018).



Devido a crescente importancia do Nb na metalurgia, sua producdo global
quadruplicou desde 2000. Pois a demanda por referido material na China e outras
economias vem crescendo. O consumo atual de Nb por tonelada de aco esta
projetado para subir, mas o mercado de suprimentos é essencialmente controlado
pelo Brasil detentor de aproximadamente 98% das reservas conhecidas no
mundo (ALVES; COUTINHO, 2015).

3.2.1. Ligas de niébio

Os principais elementos de niébio de conveniéncia industrial séo
atualmente, o ferroniébio, o pentdéxido de nidbio, as ligas grau vacuo e o niobio
metalico.

O ferroniébio € usado principalmente na fabricacdo de acos microligados
de alta resisténcia, acos inoxidaveis e acos resistentes a altas temperaturas.
Entre os usos finais dos agos contendo nidbio incluem-se os dutos, carrocerias de
automoveis e componentes estruturais (CHEN et al., 2017; CBMM, 2017).

O o6xido de nidbio é usado basicamente na fabricacdo de ligas especiais de
grau vacuo, nidbio metalico de alta pureza, carburetos de nidbio e niobatos de litio
e potassio. Entre os produtos finais que contém oOxido de nidbio, destacam-se as
lentes Opticas, materiais eletroceramicos, baterias e catalisadores (CHAN et al.,
2017; CBMM, 2017).

As ligas de niébio de grau vacuo sao usadas na fabricacdo de superligas
que, por sua vez, sdo empregadas sobretudo na fabricacdo de motores de
aeronaves e turbinas terrestres de geracdo de energia elétrica. Estas aplicacfes
requerem significativa resisténcia mecanica sob temperaturas elevadas, além de
resisténcia a corrosao (LONG et al., 2016; CBMM, 2017).

O ni6bio metalico é utilizado na industria quimica por ser um dos metais
que apresentam maior resisténcia a corrosdo. Sob a forma de metal puro,
também é usado como material supercondutor. As ligas a base de nidbio também
sdo importantes materiais estruturais, utilizados em aplicacdes com exposicdo a
temperaturas elevadas, sem contar a sua resisténcia a corrosao e propriedades
supercondutoras (AIMONE; YANG, 2018)

A engenharia do a¢o envolvendo nidbio viabiliza o conceito de carros leves
que esta por vir. Esta é a compreensdo determinante do crescente uso do ago
com nidbio na industria automotiva.



Os acos ligados ao nidbio acrescentam conjuntamente a resisténcia e
tenacidade do aco, convertendo as estruturas dos automéveis mais leves e
mesmo assim aumentando a seguranca no caso de impacto. Uma proporcéo
minima de 300 gramas de ni6bio em um carro médio possui as qualidades
necessarias de reduzir seu peso em 200 quilogramas, possibilitando economia de
um litro de combustivel a cada 200 quildbmetros rodados, com muito menos
emissOes de gases. Novos aperfeicoamentos no desenvolvimento de ago com o
uso da tecnologia do nidbio podem trazer ainda nova eficacia a industria
automotiva (CBMM, 2017).

180 MPa
. 20 o
300 MPa
380 MPa
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Figura 1 - llustragcdo grafica de diferentes tipos de agco com nidbio, utilizados em
um veiculo de passageiros, as cores refletem a resisténcia do aco em unidades
de megapascal (CBMM, 2017).

3.3. Metalurgia do pé

A metalurgia do pé (MP) é um processo de formacgé&o de ligas ou compdésitos,
realizado pelo aquecimento de pds metalicos compactados até logo abaixo de
seus pontos de fusdo. Embora o processo tenha existido por mais de 100 anos,
ao longo do Ultimo quarto de século, ele se tornou amplamente reconhecido como
uma maneira superior de produzir pecas de alta qualidade para uma variedade de
aplicacoes importantes (CARSON; PITTENGER; JENIKE & JOHANSON INC.,
1998a).

O crescimento da industria da MP durante as dltimas décadas é em grande
parte atribuivel a economia de custos em comparacdo com outros métodos
metallrgicos, como fundicdo ou forjamento. Em alguns casos, a conversao de um
componente fundido ou forlado em metal em po6 proporciona uma economia de
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custo de 40% ou mais. A MP normalmente utiliza mais de 97% da matéria-prima
inicial na peca acabada e é especialmente adequado para requisitos de produgéo
de componentes de producdo em larga escala. As principais razdes para utilizar
um produto obtido por MP é a reducéo de custos em comparagdo com processos
alternativos, e propriedades Unicas atingiveis apenas pela rota MP (AZEVEDO,;
SERRENHO; ALLWOOQOD, 2018).

Os componentes de MP séo projetados para atender a critérios estruturais
em muitas aplicacbes. E possivel produzir pecas estruturais ou mecanicas
sinterizadas com propriedades iguais e até superiores as de pecas feitas por rotas
mais tradicionais. O desempenho estrutural de um componente de MP geralmente
depende de vérias propriedades mecanicas, isoladamente ou em combinacao.

Figura 2 — Pecas obtidas via metalurgia do p6 (METALPO, 2017).

O processo de metalurgia do pé oferece uma série de vantagens sobre as
tecnologias concorrentes de usinagem. Tudo isso se soma a uniformidade de
peca a peca para melhorar a qualidade do produto, a flexibilidade da forma e do
material, a versatilidade da aplicacdo e a relacdo custo-beneficio (BOLZONI;
GORDO, 2017).

Vantagens do processo de metalurgia do po:

e Minimiza a usinagem produzindo pecas exatas ou perto das
dimensdes finais;

e Minimiza as perdas de matéria prima normalmente usando mais de
97% da matéria-prima inicial na peca acabada;

¢ Permite uma ampla variedade de sistemas de liga;

e Produz um bom acabamento superficial;

e Fornece materiais que podem ser tratados termicamente para maior
resisténcia ou maior resisténcia ao desgaste;
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e Fornece porosidade controlada para autolubrificagéo ou filtragem;

e Facilita a fabricagcdo de formas complexas ou exclusivas que seriam
impraticaveis ou impossiveis com outros processos de usinagem;

e E adequado para requisitos de producdo de componentes de volume
moderado a alto;

e Oferece confiabilidade de desempenho em longo prazo para
aplicacgdes criticas;

e E rentavel.

Consumo de energia por PROCESSO Aprove:t?nnewto de
Kg processado Matéria Prma

Ea

3038 |
Extrusdo a quente/frio

46-49 ‘ Forjamento a quente 75-80

65-82 | Usinagem 40-50

Ml 75 50 25 O 0250 =505 75 %

Figura 3 — Vantagens da metalurgia do p6 sobre outros processos (Grupo setorial
de metalurgia do pg, 2017).

O processo de metalurgia do pd, consiste em misturar pés elementares ou
de ligas, compactar a mistura em uma matriz e entdo sinterizar, ou aquecer, as
formas resultantes em uma matriz sdo levadas ao forno de atmosfera controlada
para unir as particulas metalurgicamente.

3.3.1. Obtengéo dos pos-elementares

O primeiro passo no processo geral da MP é confeccionar pds metalicos.
Existem quatro processos principais utilizados na producdo de pés: atomizacgéo,
eletrolise, quimica e redugcdo no estado sélido.

No processo de atomizacdo, figura 04, o metal fundido é separado em
pequenas goticulas e resfriados rapidamente antes que as gotas entrem em



contato umas com as outras ou com uma superficie solida. Normalmente, uma
fina corrente de metal fundido é desintegrada, submetendo-a ao impacto de jatos
de gas ou liquido de alta energia. Em principio, a técnica € aplicavel a todos os
metais que podem ser derretidos e € usada comercialmente para a producdo de
ferro, cobre, ligas de aco, latdo, bronze, aluminio, estanho, chumbo e zinco
(HAUSNEROVA; NAGARAJ; SANETRNIK, 2017).

Figura 4 — Diagrama do processo de atomizacdo (V. BEHRENS, P. BEISS, B.
COMMANDEUR, 2003).

Onde:

1 — Elemento fundido;

2 — Equipamento de descarga,;
3 — Bico de fundi¢éo;

4 — Gas primario;

5 — Gas secundario;

6 — Bico de atomizacao;

7 — Jato de gas de atomizacao;

8 — Jato de fusao:;
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9 — Foco de gés e jato de fuséo;

10 — Cone de spray de gas / goticulas.

A eletrélise consiste em escolher as condigcbes adequadas, tais como
composicdo e concentracdo de eletrdlitos, temperatura e densidade de corrente,
muitos metais podem ser depositados em um estado esponjoso ou em pé. O
processamento adicional - lavagem, secagem, reducdo, recozimento e
esmagamento - geralmente é necessario, resultando em pés de alta pureza e alta
densidade. O cobre é o metal primario produzido pela eletrélise, mas os pos de
ferro, cromo e magnésio também séo produzidos dessa maneira. Devido aos altos
custos de energia associados, a eletrlise é geralmente limitada a p6s de alto
valor, como pés de cobre de alta condutividade (NEKOUIE; RASHCHI; JODA,
2013).

Os tratamentos quimicos mais comuns em pé envolvem a reducdo de
oxidos, a precipitacdo de solucdes e a decomposicao térmica. Os pos produzidos
podem ter uma grande variagcdo nas propriedades e, ainda assim, ter tamanho e
forma de particulas controladas de perto. Pés com oOxido reduzido sao
frequentemente caracterizados como "esponjosos”, devido aos poros presentes
nas particulas individuais. Os poOs precipitados por solucdo podem fornecer
distribuicbes de tamanho de particulas estreitas e alta pureza. A decomposicao
térmica € mais frequentemente usada para processar carbonilas. Estes pos,
depois de moidos e recozidos, excedem 99,5% de pureza (COLOMBINI et al.,
2018).

Na reducdo de estado solido, 0 minério selecionado é triturado, tipicamente
misturado com carbono, e passado através de um forno continuo. No forno,
ocorre uma reacdo, reduzindo o carbono e o oxigénio do pd, que deixa um bolo
de metal esponjoso que € entdo triturado, separado de todo material ndo metalico
e peneirado para produzir p6. Como nao ha operacao de refino, a pureza do po
depende da pureza das matérias-primas. As particulas irregulares semelhantes a
esponjas sao moles, prontamente compressiveis e proporcionam compactos de
boa resisténcia pré-sinterizacdo ("verde").

Um processo quimico que é bastante utilizado para obtencdo de pds de
tithnio e outros materiais de alta complexidade, pureza e granulometria minimizas
€ o Hidretacado-Dehidretacdo HDH, que consiste em como 0 nome ja indica, um
processo reversivel de duas etapas onde o hidrogénio € usado como elemento de
liga temporario, conforme fluxograma ilustrado na figura 05. No processo HDH, a
matéria-prima € inicialmente carregada em uma unidade de hidreto e o material é
aguecido sob atmosfera de hidrogénio. A reacéo resulta na formacao de hidreto
fragil, assim logo apos, sdo esmagados em particulas mais finas. As particulas
finas sdo devolvidas na unidade de hidreto para o processo de desidratacdo. As
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particulas sdo colocadas sob alto vacuo e aquecidas para liberar o hidrogénio das
particulas durante uma reacdo reversivel. A morfologia do p6 é afetada pela
matéria-prima neste processo (BOLZONI; GORDO, 2014).

Matéria-prima > Hidretacao Moagem Dehidretagao Ordenacao Inspecao

Figura 5 — Fluxograma do processo HDH.

3.3.2. Moagem de alta energia

7z

O objetivo da moagem € fornecer uma mistura homogénea e em
determinados casos incorporar o material lubrificante. Os lubrificantes populares
sdo o0s, acido estearico, a estearina, 0os estearatos metalicos, especialmente o
estearato de zinco, e, cada vez mais, outros compostos organicos de natureza
cerosa (BAILON-POUJOL; BAILON; L’'ESPERANCE, 2011).

u

Figura 6 - Esquema de moinho para mistura de pés (V. BEHRENS, P. BEISS, B.
COMMANDEUR, 2003).

Onde:

1 — Pds elementares e lubrificante;

2 — Moinho adequado para o projeto;
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3 — Mistura ap6s moagem.

A principal funcdo do lubrificante € reduzir o atrito entre a massa do po e as
superficies das ferramentas, paredes da matriz, hastes do nucleo, etc. Ao longo
do qual o pé deve deslizar durante a compactacdo, auxiliando assim a
uniformidade desejada da densidade, de cima para baixo do compactado. De
igual importancia € o fato de que a reducdo do atrito também facilita a ejecéo do
compactado e minimiza a tendéncia de formacdo de rachaduras (BADGER,
2007).

Foi sugerido que uma funcéo adicional do lubrificante é ajudar as particulas
a deslizar umas sobre as outras, mas parece duvidoso se este fator é de grande
importancia, bons compactados podem ser obtidos sem qualquer lubrificante
misturado, por exemplo, presséo isostatica (BAJPAI; PUROHIT; RANA, 2015).

O cuidado na selecdo do lubrificante é necessario, uma vez que pode
afetar adversamente as forcas verdes e sinterizadas, especialmente se qualquer
residuo for deixado apds a parte organica ter sido decomposta (DI ILIO;
LAMBIASE; PAOLETTI, 2018).

A mistura excessiva deve ser evitada, pois isso aumenta a densidade
aparente da mistura. Além disso, a sobre mistura geralmente reduz ainda mais a
forca verde dos compactos subsequentes, provavelmente cobrindo
completamente toda a superficie das particulas, reduzindo assim a area de
contato metal com metal da qual depende a for¢ca verde (BAILON-POUJOL,;
BAILON; L’'ESPERANCE, 2011).

3.3.3. Compactacao

A compactacdo consiste em prensar os pés misturados, para moldar em
uma matriz rigida de aco ou metal duro sob pressdes de 150 a 900 MPa. Nesta
fase, os compactos mantém sua forma em virtude da soldagem a frio dos gréos
de pdé dentro da massa. Os compactos devem ser suficientemente fortes para
suportar a ejecdo do molde e o manuseio subsequente antes da sinterizagao (YIM
et al., 2018).
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Zita dits iz diz

Figura 7 — Ciclo de compactacdo simples (V. BEHRENS, P. BEISS, B.
COMMANDEUR, 2003).

Onde:

1 - Enchimento da cavidade;
2 — Compactacao;
3 — Ejecédo para retirada do molde;

4 — Elevacdo do pungdo para a posicdo de enchimento com inicio do
preenchimento de p6 enquanto o compactado € empurrado para fora da area de
impressao.

A compactacdo € considerada uma operacgao critica no processo, uma vez
gue a forma final e as propriedades mecanicas sdo essencialmente determinadas
pelo nivel e uniformidade da densidade prensada. POs sob pressdo ndo se
comportam como liquidos, a pressdo ndo € uniformemente transmitida e ocorre
muito pouco fluxo lateral dentro da matriz. A obtencdo de densidades satisfatorias
depende, portanto, em grande parte, do projeto da ferramenta de compactacéo
(BAJPAI, PUROHIT; RANA, 2015).
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3.3.4. Sinterizagao

A sinterizacdo € um tratamento térmico aplicado a um p6 compactado para
transmitir forca e integridade ao mesmo. A temperatura utilizada para a
sinterizacdo esta abaixo do ponto de fusdo do principal constituinte do material
utilizado para Metalurgia do P6 (GERMAN, 1985).

3.3.4.1. Sinterizacdo em fase sélida

Apés a compactacédo, as particulas de pé vizinhas sdo mantidas juntas por
solda a frio, o que confere ao compactado “forca verde” suficiente para ser
manuseado. Na temperatura de sinterizacdo, os processos de difusdo faz com
gque 0s pescocos se formem e cresgcam nesses pontos de contato conforme figura
08. Durante o processo ocorre reducdo da energia livre do sistema através da
diminuicdo da superficie especifica do material (HE et al., 2018).

Figura 8 - Morfologia do pescoco de sinterizacdo de amostras de Cu com
diferentes niveis de concentracdo de oxigénio (adaptado): (a) 0,029% em peso;
(b) 0,034% em peso; (c) 0,042% em peso; (d) 0,052% em peso (HE et al., 2018).
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Existem dois precursores necessarios antes que esse mecanismo de
“sinterizacdo de estado sélido” possa ocorrer. Remocédo do lubrificante por
evaporacdo e queima dos vapores e reducdo dos oxidos da superficie das
particulas de p6 no compactado.

Estas etapas e o0 proprio processo de sinterizacdo sdo geralmente
realizados em um uanico forno continuo, por meio de uma escolha criteriosa e
controle da atmosfera do forno e utilizando um perfil de temperatura adequado em
todo o forno (CHIAVERINI, 2001).

3.3.4.2. Sinterizagdo em fase liquida

A sinterizacdo por fase liquida € um processo para a formacdo de
componentes multifasicos de alto desempenho a partir de pés. Envolve
sinterizacdo sob condicbes onde os grdos solidos coexistem com um liquido.
Muitos materiais obtidos via sinterizagcdo por fase liquida s&o aplicadas a uma
ampla gama de materiais da engenharia. Exemplos de aplicacbes para esta
tecnologia sdo encontrados em bielas de motores de automoveis (GERMAN,
1985).

Comumente utilizada para acelerar a densificacdo e alterar propriedades
no contorno de grao a sinterizacdo em fase liquida estara presente em pequenas
quantidades do material sinterizado, o liquido nem sempre € identificado, muitas
vezes sO6 pode ser identificado por analises especificas (BENAVIDES; SOTO;
PALMA, 2017).

O processo €é dividido em estagios:

e Formacao da fase liquida e distribuicdo do liquido;

e Rearranjo das particulas solidas;

e Sinterizacdo por solubilizagdo condensacéo;

e Densificacao final pela remocao de porosidade na fase liquida.

3.4. Porosidade na metalurgia do p6

As propriedades mecéanicas dos componentes estruturais obtidos via MP
sao influenciadas principalmente pela porosidade residual. A porosidade reduz a
guantidade de metal presente em uma determinada se¢do da peca e, quando ela
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€ carregada, os proprios poros podem atuar como levantadores de estresse,
entretanto, metais porosos ou espumas metalicas sdo materiais de engenharia
com uma combinagcdo Unica de propriedades fisicas e mecanicas. Eles foram
desenvolvidos nos dltimos anos em varios campos da industria e sé&o
reconhecidos, como novos materiais de engenharia devido as suas propriedades
superiores, as propriedades incluem a alta resisténcia especifica, condutividade
de calor, condutividade eléctrica, e excelentes propriedades acusticas
(SABZEVARI; SAJJADI; MOLOODI, 2016).

Uma das mais antigas aplicacfes industriais de pecas metalicas porosas
obtidas pela metalurgia do p6é sédo as buchas ou mancais auto lubrificantes, figura
09. Séo aplicadas principalmente na industria automobilistica, de eletrodoméstico,
motores elétricos e ferramentas elétricas.

Figura 9 - Buchas e mancais auto lubrificantes obtidas via MP (Grupo setorial de
metalurgia do p6, 2018).

A porosidade também afeta as propriedades magnéticas dos materiais da
MP, portanto, deve ser minimizado quando for necessaria alta inducéo, pois séo
capazes de aumentar as faixas de frequéncia e a eficiéncia de dispositivos
eletromagnéticos (SUNDAY; TAHERI, 2018).

3.5. Ligas de aluminio via metalurgia do p6

As pecas de aluminio obtidas via MP s&o utilizadas em inimeras aplicagdes.
O mercado de maquinas € o maior consumidor dessa variedade de pecas de
aluminio fabricadas por metalurgia do pé. Outros mercados que adquiriram
grande potencial de crescimento foram o automotivo, aeroespacial, ferramentas
especiais e pecgas estruturais. Devido a suas propriedades mecanicas e fisicas, as
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ligas de aluminio adquiridas por MP fornecem aos engenheiros flexibilidade na
selecdo de materiais e design (CARSON; PITTENGER; JENIKE & JOHANSON
INC., 1998). Uma das variedades de pecas de aluminio sinterizadas, que foram
comercialmente disponibilizadas por muitos anos, referidos materiais s&o
interessantes, pois a combinacdo de propriedades Unicas torna o aluminio
atraente para as pecas formadas pela MP, como:

e Pesoleve;

e Resisténcia a corroséo;

e Forca elevada;

e Boaductilidade;

e Propriedades ndo magnéticas;
e Condutividade;

e Variedade de acabamentos.

A atomizacao € o processo mais utilizado para produzir p6 de aluminio para
a metalurgia do p6. O aluminio € fundido, ligado e pulverizado através de um
bocal para formar um fluxo de particulas muito finas que séo rapidamente
resfriadas, na maioria das vezes por um gas em expansdo. Pecas de aluminio
obtidas por MP sdo compactadas a baixas pressfes e sdo adaptaveis a todos 0s
tipos de equipamento de compactacdo. A pressao curva de densidade, que
compara a compactacdo caracteristicas do aluminio com outros pds de metais,
indica que o aluminio € mais simples de compactar (CARSON; PITTENGER,;
JENIKE & JOHANSON INC., 1998).

3.6. Ligas de aluminio e ni6bio

As ligas Al — Nb apresentam consideravel resisténcia e dureza, sendo
materiais promissores para aplicacfes estruturais e para revestimentos. Existem
estudos que comprovam a melhora consideravel da corrosdo, desgaste,
resisténcia e dureza superficial (PETROV, 2008). Alguns processos conseguem
conduzir a formacdo de uma quantidade considerdvel de AI3Nb, que é um
composto intermetalico duro. Nestas obras é relatado que o Nb é um elemento de
liga muito promissor para melhorar a resisténcia ao desgaste e a tenacidade de
ligas de aluminio (MUNITZ; GOKHALE; ABBASCHIAN, 2000).

Referidos estudos comprovam somente a coleta de dados das
caracteristicas microestruturais e mecanicas das ligas com no minimo 15% de
adicdo de Nb, confirmando a importancia do presente trabalho em adicionar
minima porcentagem de Nb a base do Aluminio.
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Podem ser encontradas trés fases intermetalicas no sistema aluminio —
niobio, Nb2Al, AI3Nb e Nb3Al, Conforme diagrama de fases representado na
figura 10.
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Figura 10 — Diagrama de fases Al — Nb (Kattner, 1990).
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4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A diligéncia para obtencdo da liga All1,2%Nb iniciou-se com a confeccao
das amostras. Para atingir mencionado objetivo foram utilizados os pOs-
elementares, de aluminio fornecido pela empresa Alcoa-aluminio e de nidbio
fornecido pela empresa CBMM e pelo Departamento de Engenharia de Materiais
da Escola de Engenharia de Lorena — DEMAR-EEL-USP. A figura 11 apresenta
sucintamente o fluxograma respeitado na obteng&o e caracterizagdo da liga em

guestao.

Po Elementar Al Fo EleTﬁ"tar de

!

Moagem de Alta Energia

v

Compactacao Uniaxial

v

Sinterizagao em Atmosfera Controlada

v

Caracterizacao Microestrutural e Mecanica do
Sinterizado

Fenesiramento do
N CBMM

Figura 11 — Fluxograma respeitado na obtencéo da liga Al1,2%Nb.
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4.1. Preparacgdo dos pés primarios

4.1.1. Peneiramento do niébio

O niébio fornecido pela CBMM com granulometria irregular foi submetido
ao processo de peneiramento de acordo com a norma Standard Test Method for
Sieve Analysis of Metal Powders (ASTM B214-07), com as peneiras de 40 a 270
mesh, sendo selecionado o material passante na peneira de 200 e retido na de
270 mesh. O niébio disponibilizado pelo DEMAR ficou passante na peneira de
270 mesh, para alcancar mencionado material, utilizou-se o agitador de peneiras
da marca SOLOTESTE, modelo 8X2 RO-TAP.

4.1.2. Caracterizacado dos pos elementares

Para averiguar a qualidade dos pés primarios fornecidos, e
consequentemente assegurar as propriedades do produto final do projeto em
guestdo, os componentes da liga All,2%Nb foram analisados verificando-se a
morfologia no Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV) da marca JEOL,
modelo JSM-7100F ilustrado na figura 12.

Figura 12 - Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV) JEOL.
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Para determinar os elementos presentes no volume micrométrico analisado
utilizou-se a microandlise quimica por energia dispersiva (EDX), ap0s verificacdo
no MEV os pos foram encaminhados para mencionada andlise, o equipamento
utilizado foi da marca SHIMADZU, modelo 720 ilustrado na figura 13.

-
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Figura 13 - Representacdo do EDX-720 SHIMADZU

4.2. Moagem de alta energia

Como mencionado, uma das qualidades do niébio € possuir alta aceitacdo
como componente minoritario de liga, aperfeicoando a matriz, assim definiu-se o
teor de 1,2% de Nidbio para obtencéo da liga Al1,2%Nb. Acrescentou-se também
o lubrificante sélido, estearato de zinco, a propor¢do em peso adicionado na
mistura foi de 1%. Com o intuito de realizar homogeneizagédo da mistura e ligagcéo
mecanica dos pés de partida, realizou-se moagem de alta energia ho moinho de
bolas planetario, da marca RETSCH modelo PM 100, representado na figura 14.

Figura 14 - Moinho de bolas planetario RETSCH.
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Os critérios utilizados nas moagens de 04, 08 e 16 horas foram de razao
bola-p6 (10:1) e a rotacdo de (250 rpm), utilizando paradas de cinco minutos a
cada dez minutos garantiu-se que ndo houvesse 0 superaquecimento na camara
de moagem. Pretendendo evitar oxidagdo da mistura controlou-se a atmosfera da
camara de moagem aplicando-se vacuo na mesma.

Com a finalizagdo da moagem, foram iniciados 0os encaminhamentos para
determinar se houve homogeneizagdo e ligacdo mecéanica dos pds elementares,
para concretizacdo do referido fim, analisou-se a mistura no MEV e no EDS —
Energia Dispersiva.

4.2.1. Densidade aparente

Foi realizada a medicdo da densidade aparente da mistura, levando em
consideragdo que a densidade aparente de um po metalico é definida atraves da
relagdo entre massa e volume (g/cm3), de uma unidade de volume de po solto,
sem nenhuma forma de aplicacdo de presséo.

Pesou-se uma proveta graduada de 50mL vazia e foi anotada sua tara.
Introduziu-se na proveta cerca de 05mL da mistura perfeitamente nivelada. Foi
realizada a leitura do volume obtido apés nivelacdo, pesou-se a proveta para
determinar a massa da amostra, descontando a tara da proveta. Entdo para
determinar a densidade aparente, calculou-se com a Eq. (1).

Equacdo 1 — Equacéo da densidade aparente (ZHU; FUH; LU, 2007).
1
p=(3)
Onde:
p — Densidade aparente da mistura em (g/cm3);

m — Massa (Q);

V —Volume (cm3).
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4.2.2. Densidade tedrica

Realizou-se o calculo da densidade teérica da liga All,2%Nb, aplicando a
Eq. (2). Mencionada densidade, foi um dos parametros utilizados para determinar
a porosidade da peca fabricada via metalurgia do po.

Equacéo 2 — Equacdo da densidade teérica (ZHU; FUH; LU, 2007).

. [(pAl x %Al)+ (pNb X %Nb) + (pEst x %Est)]
_ID =
100

Onde:

pt — Densidade tedrica da mistura;

%Al — Percentual em peso do aluminio;

%Nb — Percentual em peso do niébio;

%Est — Percentual em peso do estearato de zinco;
pAl — Densidade tedrica do aluminio;

pNb — Densidade tedrica do nidbio;

pEst — Densidade tedrica do estearato de zinco.

Para este célculo considerou-se pAl =2,70 g/lcm3, pNb =8,57 g/cm3 e pEst =1,05
g/cms.

4.3. Compactacao uniaxial

A mistura foi compactada seguindo a norma Standard Test Method for
Compressibility of Metal Powders in Uniaxial Compaction (ASTM B331-16), em
uma matriz uniaxial de simples acdo no formato cilindrico com as seguintes
dimensdes: altura da matrizz. 30 mm, didmetro externo: 25 mm, didmetro interno:
14,50 mm, utilizando a prensa hidraulica da marca MARCON modelo MPH — 10,
com capacidade maxima de 10 toneladas.
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O uso do lubrificante solido foi importante para o0 processo de
compactacédo, a fim de reduzir a resisténcia ao deslizamento das particulas de po6
com as paredes da matriz. Foram confeccionadas 03 corpos de prova (CPs), para
cada granulometria variando-se a moagem de alta energia em 04, 08, e 16 horas,
totalizando um quantitativo de 06 CPs para o estudo, ficando estabelecidas na
tabela 03 as especificacdes de cada amostra.

Tabela 3 — Especificacdes das amostras da liga Al1,2%Nb.

Especificagbes das amostras verde confeccionadas

Tempo
Granulometria de Massa | Diametro | Espessura
do Nb (mesh) | moagem (9) (mm) (mm)
(h)

CpPO1 >270 04 2,99 14,50 8,40
CP 02 >270 08 2,00 14,50 5,73
CP 03 >270 16 2,05 14,50 6,38
CP 04 <270 04 2,02 14,50 5,90
CP 05 <270 08 1,98 14,50 7,20
CP 06 <270 16 1,95 14,50 6,90

Com o intuito de verificar o ponto de fusdo da mistura para utilizar os
parametros na sinterizacdo, apdés moagem, levou-se a mistura para analise no
DSC, da marca TA Instruments modelo Q 600. A faixa de temperatura utilizada na
analise foi de 0 a 1100 °C com taxa de 20°C / minuto, em atmosfera de nitrogénio,
referido equipamento segue representado na figura 15.
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Figura 15 - DSC, TA Instruments Q 600.

4.3.1. Densidade a verde

Utilizou-se o método geométrico para determinar a densidade a verde, que
consiste na aplicagdo da Eq. (1) nos dados obtidos na mensuragdao dos CPs.
Mencionada mensuracdo foi realizada com paquimetro digital, analisando as
medidas das alturas e diametros dos CPs. O valor da massa foi gerado utilizando
uma balanga analitica de preciséo.

4.4. Sinterizacao

Utilizando como parametro os dados obtidos na analise de DSC, a
sinterizagcdo foi realizada em um forno do tipo mufla, da marca JUNG, modelo
LF2313, onde as amostras sob atmosfera controlada de argbénio, sofreram os
efeitos da irradiacdo térmica proveniente das resisténcias elétricas no interior do
forno. Utilizaram-se duas rampas de aquecimento. O processo foi realizado a
temperatura de 450 °C, com isoterma de 120 min na primeira etapa para
eliminacdo do lubrificante sélido. Posteriormente na segunda etapa realizou-se a
elevacdo da temperatura até 640 °C, com isoterma de 60 min. Durante todo
processo de sinterizagdo foi utilizada a taxa de aquecimento de 5°C/min e o
resfriamento realizou-se na atmosfera do forno até a temperatura ambiente. O
referido forno esta representado na figura 16.
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Figura 16 — Forno mufla JUNG.

4.4.1. Densidade do sinterizado

Utilizou-se o método de Arquimedes para estabelecer a densidade do
sinterizado, foi verificado o empuxo exercido sobre a amostra durante a imersao
em um recipiente com agua destilada, acoplado a uma balanca. Referida
metodologia tem como base considerar a massa seca e a Umida do sinterizado,
pois é sabido que existem poros ndo determinados na peca que ndo podem ser
negligenciados na densidade final (CHIAVERINI, 2001).

4.5. Caracterizagao do sinterizado

45.1. Porosidade do sinterizado

A presenca de poros e suas caracteristicas, como tamanho, formato e
posicdo, concedem propriedades diferenciadas aos materiais sinterizados pela
metalurgia do pod, possibilitando inUmeras aplicagbes nas mais diversas areas.
Seguindo o referido raciocinio é imprescindivel a mensuracdo da porosidade do
material. Para tanto, aplicou-se a Eq. (03).
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Equacdo 3 — Equacéo da porosidade do sinterizado (JAROSLAV; VOJT, 2014).

P=|1- (&F)]x100

Onde:
P — Porosidade do sinterizado;
pt — Densidade teorica;

psint — Densidade do sinterizado.

4.5.2. Analise metalografica

Os CPs da liga Al1,2%Nb foram embutidos em resina acrilica para facilitar
0 manuseio e as etapas metalograficas. Apds o embutimento, os CPs foram
lixados, progressivamente, em lixas com granulometria de 220, 400, 600, 800,
1200 e 2500 mesh. O polimento mecéanico dos CPs foi realizado com alumina
dispersa de 0,01 um, 0,03um e 0,05um, referida etapa de polimento se faz
necessaria para retirar riscos mais severos oriundos da etapa de lixamento, além
de eliminar possiveis residuos sobre a superficie do CP. Os CPs passaram por
uma etapa de limpeza em recipientes com acetona para purificacdo em ultrassom

por 30 minutos.

4 .5.3. Difratometria de raios-X

Para identificagdo das fases nos materiais obtidos neste estudo utilizou-se
a técnica de difragdo de raios-X, o equipamento empregado foi o difratdmetro de
raios-X (DRX), marca Bruker modelo Smart Apex Il. Os parametros adotados
foram para uma ampla gama de angulos de difracdo (26) que variam de 20° a
120° com passo angular de 0,05° e com tempo de contagem por ponto igual a
2,4s (Coutinho, 2018).
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45.4. Microdureza Vickers

Com o objetivo de verificar os efeitos da porosidade e da densificacao, bem
como as respostas mecanicas dos CPs apos sinterizacéo, foi escolhida a técnica
de microdureza Vickers, que se baseia na resisténcia que o material oferece a
penetragdo de uma piramide de diamante de base quadrada e angulo entre faces
de 136°, sob uma determinada carga (CASAS; GALVEZ; CAMPOS, 2018).

A técnica de microdureza foi realizada com microdurdmetro da EmcoTest
modelo DuraScan 20, para os ensaios foram realizadas 5 endentagbes em pontos
divergentes da extensdo do CP, aplicando uma carga de 50 gf. A dureza e seus
respectivos desvios padrao foram calculados em cada amostra.
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5. ANALISES E DISCUSSOES DOS RESULTADOS

Neste segmento os dados obtidos no estudo selecionado séo apresentados
para cada periodo do processo e interpretados, com o auxilio de gréaficos,
imagens e tabelas.

5.1. Caracterizacao dos pés-elementares empregados

5.1.1. P6 elementar de Aluminio (Al)

O aluminio fornecido pela Alcoa demonstrou sua morfologia esférica e
nodular, caracterizando processo de fabricacdo por atomizagdo a ar
(HAUSNEROVA; NAGARAJ; SANETRNIK, 2017), como ilustrado pela figura 17,
sua alta pureza de 99,7% de percentual em massa, ideal para metalurgia do p6
evidenciou-se na analise de florescéncia de raio-x (CHIAVERINI, 2001), conforme
tabela 04.

Figura 17 - PO de Aluminio (A) aproximacao 300x (B) aproximacao de 5000x.
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Tabela 4 — Resultado da florescéncia de raio-X.

Especificacdes da florescéncia de raio-X

Material Percentual em massa (%)
Aluminio 99,7

Niobio >270 mesh 99,5

Niobio <270 mesh 99,8

5.1.2. P6 elementar de nidbio (Nb) com granulometria > 270 mesh

Material disponibilizado pelo Departamento de Engenharia de Materiais da
Escola de Engenharia de Lorena — DEMAR-EEL-USP, com percentual em massa
de Nb de 99,5% determinado pela florescéncia de raio-X, por sua morfologia
irregular e granulometria minima, conforme figura 18, identificou-se sua producéo
pelo processo HDH (BOLZONI; GORDO, 2014).

Figura 18 - PG de Nidbio > 270 mesh (A) aproximacao 300x (B) aproximacao de
5000x.
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5.1.3. Pé elementar de nidbio (Nb) com granulometria <270 mesh

Segundo a figura 19, identificou-se que o nidbio disponibilizado pela CBMM
apresenta morfologia angular e alta granulometria, evidenciando-se que o material
foi fornecido comercialmente e somente foi encaminhado para o processo de
peneiramento. Com a técnica de florescéncia de raios-X comprovou-se seu
percentual em massa de 99,8% de Nb.

Figura 19 - PG de Nidbio < 270 mesh (A) aproximacao 300x (B) aproximacao de
1000x.

5.2. Verificagdo da composi¢cao morfolégica da mistura

Com o intuito de verificar se houve ligacdo mecéanica entre 0s pos apos

moagem de alta energia, executou-se analise no MEV e Confocal.

5.2.1. Mistura amostra 01

Pode-se verificar na figura 20, a mudanca da morfologia da mistura
comparada com o po elementar, comprovando-se ligagdo mecénica entre as
particulas na moagem de alta energia (LAPIERRE-BOIRE et al., 2016).

35



Figura 21 — Mistura no Confocal amostra 01, aproximacéo 50x.

5.2.2. Mistura amostra 02

A moagem de alta energia tem a caracteristica de tornar a particula
metdlica lamelar ap6s moagem (LIU et al., 2018), citada caracteristica fica clara

observando a figura 22.
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Figura 23 - Mistura no Confocal amostra 02, aproximacao 50x.

5.2.3. Mistura amostra 03

O aparecimento de lamelas nas particulas metalicas atribui aumento do
volume da mistura, prejudicando a compactacdo e impactando diretamente na
densidade (LIU et al., 2018), o aumento no tamanho das particulas com formato
lamelar em relacdo ao tempo de moagem de 16 horas € evidenciado pela figura
24,
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Figura 25 - Mistura no Confocal amostra 03, aproximacao 50x.

5.2.4. Mistura amostra 04

De modo geral, quanto maior a homogeneidade de tamanho de particulas
do material misturado, maior a probabilidade de resultados consistentes e
homogéneos (LAPIERRE-BOIRE et al., 2016). Na figura 26, conseguimos obter
uma diferenca visivel em ralacdo a granulometria do niébio relacionando todas as
imagens, comprovando que houve ligacdo mecénica entre as particulas na

moagem de alta energia.
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Figura 27 - Mistura no Confocal amostra 04, aproximacao 50x.

5.2.5. Mistura amostra 05

Com o aumento do tempo de moagem de alta energia, podemos observar
maior uniformidade do material, entretanto, como as particulas de aluminio sédo
esféricas, citada uniformidade acontece rapidamente e o tempo maior resulta em

segregacao do material representado na figura 28.
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Figura 29 - Mistura Confocal amostra 05, aproximagcao 50x.

5.2.6. Mistura amostra 06

Novamente podemos observar a grande formagéo de lamelas na moagem
de 16 horas na figura 30, evidenciando-se que citado tempo de moagem ndo é a
ideal para uma liga Al1,2Nb uniformemente densificada.
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Figura 31 —Mistura no Confocal amostra 06, aproximacgao 50x.

5.3. Andlise DSC da mistura

Comprovou-se pela andlise de DSC da mistura (anexo I), o ponto de fusédo
das misturas com granulometria divergente entre 662 e 665 °C, considerando que
a sinterizacdo deve ser realizada abaixo do ponto de fusdo (CHO; KIM; SOHN,
2018), optou-se pela temperatura final no processo de sinterizacdo deste trabalho
em 640 °C.
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5.4. Determinacdo da densidade aparente da mistura apés moagem

Tabela 5 - Densidade aparente da mistura apos moagem.

EspecificacOes das densidades aparente

Massa (g) Volume (cm3) Densidade (g/cm?3)
CPO1 3,967 5,000 0,793
CP 02 3,393 5,000 0,679
CP 03 2,894 5,000 0,579
CP 04 3,865 5,000 0,773
CP 05 3,117 5,000 0,623
CP 06 2,882 5,000 0,576

5.5. Determinacdo da densidade tedrica da mistura

Determinou-se a densidade tedrica da mistura All1,2%NB utilizando a Eq.
(2), obtendo assim o valor para pt = 2,780 g/cm3. Mencionada densidade, foi um
dos parametros utilizados para determinar a porosidade da peca sinterizada.
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5.6. Determinacao da densidade a verde

Tabela 6 — Densidade a verde

EspecificacOes das densidades averde

Massa (g) Volume (cm3) Densic(iga/(iren%verde
CPO1 2,913 1,377 2,115
CP 02 2,826 1,396 2,024
CP 03 2,435 1.205 2,020
CP 04 2,842 1,327 2,141
CP 05 2,913 1,338 2,177
CP 06 2,475 1,355 1911

5.7. Determinacao da densidade e porosidade do sinterizado

Tabela 7 — Densidade e porosidade do sinterizado

Especificacdes da densidade e porosidade do sinterizado

Massa seca (g) | Massa umida (g) D?glscirii)de Poro(;iglade
CPO1 3,092 1,863 2,502 10,000
CP 02 2,796 1,694 2,528 09,064
CP 03 2,51 1,505 2477 10,899
CP 04 3,142 1,846 2,407 13,417
CP 05 2,654 1,503 2,296 17,410
CP 06 2,004 1,205 2,493 10,323
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Figura 32 — Densidades do processo de MP da liga Al1,2%Nb.
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Figura 33 - Porosidade da liga Al1,2%Nb.

Considerando que o formato e o tamanho da particula influenciam
diretamente no sinterizado, em razdo da mistura do pé ser composta de
elementos cujas caracteristicas fisicas diferem entre si, causando movimentacdo
excessiva do p6 (FAN et al, 2010). Na figura 32 evidencia-se o aumento da
porosidade nas amostras com nidbio com granulometria maior, citada
caracteristica ocorre por a particula de nidbio ser irregular e com tamanho
superior em relacdo ao aluminio ocorrendo segregacao do material.
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5.8. Microscopia do sinterizado andlise no Confocal

5.8.1. Confocal amostra com nidbio >270 mesh

Figura 34 — Imagens no Confocal dos sinterizados em diferentes tempos de
moagem e granulometria >270 mesh (aproximacdo de 50x). (A) amostra 01 (B)
amostra 02 (C) amostra 03.

Na sinterizacdo o tamanho de particulas dos poés utilizados no compactado
influenciam na quantidade de transporte de material, em principio quanto menor o
tamanho da particula, maior a sua area superficial, diminuindo a distancia que o
atomo precisa percorrer na difusdo causando assim maior densidade no
sinterizado (GOMEZ; HOTZA, 2018). Citada caracteristica comprova-se na figura
31 e observa-se claramente na figura 33, onde os CPs sinterizados com
granulometria de niébio inferior obtiveram maiores densidades. Podemos inferir
também da imagem 33 o impacto do tempo de moagem no sinterizado,
comprove-se que o tempo de moagem de 04 horas € o ideal para obtencédo de
uma liga homogénea e com menores defeitos.
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5.8.2. Confocal amostra com niébio <270 mesh

Figura 35 — Imagens no Confocal dos sinterizados em diferentes tempos de
moagem e granulometria <270 mesh (aproximagao de 50x). (A) amostra 04 (B)
amostra 05 (C) amostra 06.

Pode-se constatar na figura 34 que o niébio com granulometria superior
proporcionou ao sinterizado a caracteristica de porosidade maior que os CPs
produzidos com nidbio com granulometria inferior, corroborando com o
entendimento que o tamanho da particula influencia diretamente no sinterizado
através da difusdo das particulas irregulares (GOMEZ; HOTZA, 2018).
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5.9. Microscopia do sinterizado andlise no MEV

5.9.1. MEV amostra com niébio >270 mesh

Nas imagens obtidas no MEV foi possivel observar mais uma vez o
impacto da moagem de alta energia no sinterizado com nidbio de >270 mesh,
analisando as figuras 36, 37 e 38 em sequéncia, fica claro que a moagem de 4
horas proporciona mais homogeneidade para liga e com o aumento do tempo de
moagem possibilita ao sinterizado surgimento de irregularidades e acréscimo de
porosidade.

Figura 36 — Imagens no MEV amostra 01 sinterizado. (A) aproximagao de 400x.
(B) aproximacéo de 800x.

Figura 37 - Imagens no MEV amostra 02 sinterizado. (A) aproximagéo de 400x.
(B) aproximacéo de 800x.
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Figura 38 - Imagens no MEV amostra 03 sinterizado. (A) aproximagao de 400x.
(B) aproximacéo de 800x.

5.9.2. MEV amostra com nidbio <270 mesh

O resultado obtido nas analises das imagens no MEV da liga com niébio
<270 mesh, corroboram com o entendimento dos efeitos da moagem de alta
energia e do tamanho das particulas constituintes na mistura afetarem na
densidade, porosidade e caracteristicas mecanicas do sinterizado. Observa-se
nas figuras 39, 40 e 41 em sequéncia, o0 aumento de irregulares e da porosidade
com a moagem de alta energia, e comparando mencionadas imagens com as
figuras 36, 37 e 38, podemos inferir que a particula de niébio irregular e com
granulometria superior proporcionou ao sinterizado maior porosidade e maior
irregularidades.

Figura 39 - Imagens no MEV amostra 04 sinterizado. (A) aproximacao de 400x.
(B) aproximacéo de 800x.
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Figura 40 - Imagens no MEV amostra 05 sinterizado. (A) aproximacao de 400x.
(B) aproximacao de 800x.

Figura 41 - Imagens no MEV amostra 06 sinterizado. (A) aproximacao de 400x.
(B) aproximacéo de 800x.

5.10. Analise do sinterizado no DRX.

5.10.1. DRX amostra com nidbio >270 mesh

ApoOs utilizacdo da técnica de difracdo de raios-X foram adquiridos os
difratogramas pertencentes a cada CP, para identificacdo das fases nos CPs
obtidos neste estudo foi utilizado o software Crystallographica Search Math,
empregando as cartas de difracdo condidas em seu banco de dados referentes
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aos elementos pretendidos. Foram utilizadas as cartas com numeragdes 65-2869,
89-5291 e 65-2666 pertinentes respectivamente aos elementos aluminio, niébio e
ao intermetalico AlsNb. As figuras 42 e 43 apresentam os espectros de difracao
correspondente aos CPs sinterizados.
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Figura 42 - DRX amostra com niébio >270 mesh.
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5.10.2. DRX amostra com niébio <270 mesh
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Figura 43 - DRX amostra com nidbio <270 mesh.

Considerando a sobreposicédo de picos em alguns angulos de difracao, foi
necessaria a utilizagcdo da técnica de deconvolucdo dos picos conflitantes, para
identificacdo correta de cada pico (BENAVIDES, 2013), mencionado fim foi

alcancado com éxito com o auxilio do programa Fityk empregando um ajuste
Gaussiano.

Realizando a deconvolugdo dos picos nos difratogramas foi comprovado a
presenca do intermetdlico AlNb em todos os CPs sinterizados, assim

corroborando com a efetividade da técnica da metalurgia do p6 em obter a liga
Al1,2%Nb.
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5.11. Andlise do sinterizado no DSC.

Considerando o anexo Il e analisando a figura 44, observamos que 0
resultado da andlise de DSC do sinterizado, demonstra o aumento da temperatura
de fundicdo nos CPs, referido aumento caracteriza difusdo entre as particulas da
mistura qualificando o sinterizado em uma liga metalica (CHIAVERINI, 2001).

Temperatura de Fundicdo

668

666

664

662

660

658 l
o

sttura Mistura cPO1 CPO2 CPO32 CPO4A CPOS
>270 <270
mesh mesh

Temperatura {*C)

Figura 44 - Analise do sinterizado no DSC

5.12. Microdureza vickers

Tabela 8 - Especificacfes da Microdureza Vickers (HV — 50 gf)

Especificacdes da Microdureza Vickers

Corpo de Prova (CP) Microdureza (HV - 50 gf)
01 48,96 + 6,06
02 53,46 + 1,96
03 57,52 £ 7,05
04 54,10 + 3,10
05 55,24 + 2,29
06 33,28 +14,71
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Figura 45 - Microdureza Vickers da liga Al1,2%Nb.

Ao analisar os resultados obtidos na microdureza Vickers e seus
respectivos desvios padrédo, podemos entender que nao houve variacado
significativa entre as amostras da liga Al1,2%Nb obtida via metalurgia do po.

Considerando que o maior resultado obtido nos CPs foi de 57,52HV e o
menor 33,28HV. Tendo em vista pesquisas relacionas a obtencdo da mesma liga
Al1,2%Nb (SILVA, 2017) pelo processo de fundicdo, onde obteve-se parametros
semelhantes com relacdo a microdureza Vickers. Considerando que 0 processo
de metalurgia do pO possui caracteristicas de sustentabilidade superiores ao
processo de fundicdo, como no maior aproveitamento da matéria prima e menor
consumo de energia na producdo. Comprova-se a superioridade da metalurgia do
pd em produzir a liga com as mesmas caracteristicas utilizando-se menor recurso.
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6. CONCLUSAO

Através deste estudo foram realizadas investigacbes envolvendo a
influéncia da granulometria de nidbio e tempo de moagem na obtencdo da liga
Al1,2%Nb via metalurgia do po, para determinada investigacdo foram obtidas as

seguintes conclusdes:

7

e A metalurgia do pé é uma técnica viavel para obtencdo da liga
Al1,2%Nb;

e A moagem de alta energia proporciona as particulas da mistura
formato lamelar, impactando diretamente na densidade e porosidade
do sinterizado, concluiu-se que a moagem de 04 horas é mais
apropriada em relacdo aos tempos estudados, por tornar o material

menos poroso e com menores irregularidades;

e A granulometria do nidbio de <270 mesh proporciona ao sinterizado

maior porosidade e irregularidades;

e A temperatura final de sinterizacao de 640 °C foi ideal para obtencédo
da liga Al1,2%Nb;

e Foi comprovado a presenca do intermetalico AlsNb em todos os CPs
sinterizados, realizando a deconvolugdo dos picos nos difratogramas
obtidos nas analises de DRX, assim corroborando com a efetividade
da técnica da metalurgia do p6 em obter a liga All1,2%Nb;

e A temperatura de fundicdo do material foi alterada pelo processo de
sinterizacdo, caracterizando difusdo entre as particulas da mistura,
e corroborando com o entendimento do sinterizado ser uma liga

metalica e ndo um compdésito;

e Através da técnica de microdureza Vickers, podemos entender que

ndo houve variacdo significativa entre as amostras da liga Al1,2%Nb
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obtida via metalurgia do po, entretanto, conclui-se a superioridade
da MP em produzir a liga com as mesmas caracteristicas utilizando-
Se menor recurso em comparagdo Ccom OoutroS pProcessos
metallrgicos.

55



7. TRABALHOS FUTUROS

Em funcdo da necessidade de se obter mais dados experimentais sobre o
comportamento da adicdo de minimas porcentagens de nidbio as ligas de

aluminio, sugerem-se as seguintes pesquisas para trabalhos futuros:

e Pesquisar sobre a influéncia da variacdo da granulometria do niébio na
porosidade da liga Al1,2%Nb;

e Pesquisar a influéncia do tempo de sinterizacao na liga Al1,2%Nb;

e Encaminhar a liga All,2%Nb para divergentes niveis de corrosdo e

estudar a influéncia da adicao de nidbio na liga em relacdo a corrosao;

e Alterar porcentagem de nidbio no sistema Al-Nb, e estudar

interferéncias no material obtido;

e Realizar ensaios mecéanicos de tracao e fadiga bem como tratamentos

térmicos, para uma melhor caracterizacdo do material.
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ANEXOS

Anexo | — Resultado da analise de DSC da mistura
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Figura 46 - Analise DSC mistura com niobio > 270 mesh
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Figura 47 - Andlise DSC mistura com nidbio < 270 mesh.
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Anexo Il — Resultados da analise de DSC do sinterizado
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Figura 48 - Analise DSC do sinterizado CP 01.
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Figura 49 - Analise DSC do sinterizado CP 02.
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Figura 50 - Analise DSC do sinterizado CP 03.
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Figura 51 - Andlise DSC do sinterizado CP 04.
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Figura 52 - Andlise DSC do sinterizado CP 05.
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Figura 53 - Andlise DSC do sinterizado CP 06.
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