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Virtude

Aquele que conhece aos homens € sabio.

Aquele que conhece a si mesmo ¢ iluminado.

Aquele que vence aos outros ¢ forte.

Aquele que vence a si mesmo é realmente poderoso.

Aquele que esta satisfeito com o que tem € rico.

Aquele que age com determinagdo tem vontade firme.

Aquele que € capaz de manter sua posi¢do, resistira muito tempo.

Aquele que morre e, todavia, nfio perece, atinge a imortalidade.
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RESUMO

Elementos porosos a base de niquel sinterizado sao utilizados em bombas
capilares e tubos de calor. No presente trabalho é discutida a fabricagdo e caracterizagao
de elementos porosos tubulares, via metalurgia do pé, para uso em bombas capilares. Foi
analisada a influéncia de diferentes parametros de sinterizagdo sobre a porosidade,
retracéo e o desvio de circularidade. Andlise de imagens e porosimetria de intrusdo de
mercurio foram duas importantes técnicas de analise utilizadas na caracterizagdo das
pecas. Foram obtidos elementos tubulares com porosidade volumétrica entre 50 e 60 %,
desvio de circularidade aceitavel e resisténcia mecanica adequada para montagem da
bomba capilar.

Diversos tipos de po6s foram testados. Pegas fabricadas unicamente com pé de
niquel carbonila tém apresentado problemas relativos ao desvio de circularidade. Por outro
lado, pecas fabricadas unicamente com pé atomizado tém apresentado problemas
relativos a retragdo. Como solugao, optou-se pelo uso de uma mistura de pés com 30%
em peso de p6 de niquel carbonila e 70% em peso de pé de niquel atomizado, por resuiltar
na producdo de pegas com as propriedades desejadas. Testes preliminares foram
conduzidos em laboratério, com bombas capilares montadas a partir dos elementos
porosos fabricados com a mistura indicada. Resultados obtidos demonstraram um
desempenho satisfatério da bomba capilar em bancada experimental, indicando fluxos de

calor de até 1 W/cm?para pressées de bombeamento capilar da ordem de 3 kPa, usando-
se acetona como fluido de trabalho.



ABSTRACT

Sintered nickel powder is proposed to be used as porous wicks in heat pipes and
capillary pumps. In this work the manufacturing procedure and property characterization of
tubular wicks for capillary pump application are presented. The influence of different
sintering parameters on the porosity, shrinkage and roundness was analyzed. The image
analysis and mercury porosimetry techniques were used for porous structure
characterization. Porous elements were manufactured with carbonyl powder, atomized
powder and a powder mixture of both. Pieces manufactured with nickel carbonyl powder
have been presenting roundness problems. On the other side, pieces manufactured with
nickel atomized powder have been presenting shrinkage problems. A mixture of both was
considered to reach a reliable solution. A suitable mixture of 30% in weight of carbonila
powder and 70% in weight of atomized powder, resulted in a porous structure with the
required properties. Volumetric porosity about 50 to 60% and pore size in the range of 2 to
24um were measured. An acceptable roundness and a mechanical resistance to assembie
the capillary pump were obtained. To aliow further investigation, the porous wick was
inserted inside an axially grooved aluminum tube for ground testing in a CPL test bed. The
capillary pumping pressure was first measured to be about 4000 Pa. Acetone have been
used as the working fluid. First results have demonstrated heat fluxes up to 1,2 W/cm? and
a satisfactory performance of the capillary pump.



1 - INTRODUCAO

Bombas capilares foram inicialmente estudadas por Stenger (1966) para uso em
circuitos de transferéncia de calor de dupla-fase. Mais tarde, no final da década de 70,
estudos foram retomados com circuitos de bombas capilares (CPL — Capillary Pumped
Loop), visando sua aplicagdo em estagbes orbitais (Kroliczeck and Brennan, 1985).
Atuaimente CPL’'s tém demonstrado potencial para o controle térmico em aplicagbes
futuras, como, por exemplo, a proxima geracao de satélites que atendera necessidades
nas areas de telecomunicag¢des, meteorologia, sensoriamento remoto e navegacdo. Para
estas aplicagbes, as cargas térmicas tipicas sdao estimadas na ordem de algumas
centenas de Watts por distancias de poucos metros e com controle de temperatura na
faixa de £1 K. Diversos testes ja vém sendo realizados em laboratério e em condi¢oes de
gravidade reduzida, comprovando um bom desempenho do CPL com confiabilidade
aceitavel (Dunbar and Supper, 1997).

Na expectativa de se melhorar o desempenho dos CPL’'s, elementos porosos
metalicos e poliméricos vém sendo testados como estrutura capilar (Maidanik et al., 1991;
Cheung et al., 1998). Bombas capilares com elementos porosos se constituem em uma
alternativa vantajosa, por apresentarem maior capacidade de bombeamento capilar,
quando comparadas com outros tipos, como, por exemplo, bombas de ranhuras
circunferenciais (Bazzo and Mantelli, 1998). Tubos de polietileno tém sido especificados
com didmetro médio de poros de 11 um, gerando uma pressdo de bombeamento da
ordem de 3 kPa (Ku, 1993). Elementos de titdnio ou niquel sinterizado vém sendo
investigados com tamanho de poros na faixa de 1 a 12 um, o que corresponde a pressées
de bombeamento variaveis entre 3 e 40 kPa (Maidanik et al., 1991 e 1992). Para ambos
0s casos, a porosidade indicada é da ordem de 60%. Elementos porosos sédo, também,
utilizados na construcdo de tubos de calor, que, jUntamente com as bombas capilares,
sdo componentes importantes para o controle térmico de satélites e para outras

aplicagées industriais.
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Diversos estudos vém sendo sistematicamente realizados na expectativa de
resolver problemas pendentes relacionados com a operagdo do CPL e de se buscar
alternativas de projeto que ampliem a capacidade de bombeamento capilar. Seguindo
esta tendéncia, pesquisadores vinculados a UFSC ja vém participando de projetos nesta
area, com o objetivo de resolver problemas de transferéncia de calor relacionados com a
isotermalizagdo de painéis estruturais e resfriamento de componentes eletrénicos de
satélites. No NCTS (Nucleo de Controle Térmico de Satélites) estda sendo montado um
CPL para testes em condigées de micro-gravidade, a bordo do satélite cientifico franco-
brasileiro, cujo langamento esta previsto para o ano 2001. Neste CPL pretende-se testar
uma bomba capilar constituida por um elemento poroso de niquel sinterizado, fabricada
inteiramente na UFSC. O projeto é coordenado pela UFSC em parceria com .o INPE
(Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais) e Universidade de Clemson, EUA.

Atualmente sdo desenvolvidas, também, pesquisas teéricas e experimentais na
area de materiais visando o desenvolvimento de novos componentes para a montagem de
CPL’s, dando énfase a fabricagdo de elementos porosos para uso em bombas capilares
(Reimbrecht et al., 1998). Desde 1994 vém sendo feitos estudos sobre a produgdo de
elementos porosos por sinterizagdo no Labmat (Laboratério de Materiais) da UFSC. No
Brasil, entretanto, ainda nao sdo produzidos elementos porosos para uso em bombas
capilares.

O presente trabalho objetiva a otimizagdo das condigbes de processamento de
elementos porosos por metalurgia do pé. Elementos porosos estes projetados
especificamente para a aplicagdo em bombas capilares e tubos de calor. Pretende-se
produzir estruturas com porosidade superior a 50%. O procedimento adotado para a
fabricagéo e caracterizagdo dos elementos porosos é aqui apresentado. Neste trabalho
discute-se a influéncia dos diferentes parametros de fabricacido testados sobre a
porosidade (fracdo volumétrica e distribuicdo do tamanho dos poros) e sobre as
caracteristicas geométricas dos elementos porosos fabricados. O trabalho é finalizado

com a montagem e teste da bomba capilar em laboratério, para desta forma avaliar seu
desempenho em bancada experimental.



2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 - Circuitos de Bombas Capilares

Circuitos de bombas capilares foram inicialmente estudados em meados da década
de 60 com o objetivo de substituir tubos de calor ou circuitos convencionais de dupla-fase
em aplicagbes que requeiram altas taxas de troca térmica (Stenger, 1966). Entretanto,
somente no final dos anos 70 é que foram iniciados esfor¢os para o desenvolvimento do
uso de CPLs em aplicac6es espaciais. Os primeiros resultados a respeito do uso de
bombas capilares para o gerenciamento térmico de satélites foram publicados por
Kroliczek and Brennan (1985). Os estudos realizados nos (ltimos quinze anos
demonstraram que o CPL podera se constituir em um sistema versatil e confiavel para o
gerenciamento térmico de satélites (Ku, 1993).

Circuitos de bombas capilares sao sistemas de dupla-fase para transporte de calor,
que basicamente possuem como componentes principais um evaporador, um
condensador, um reservatério e linhas de transporte de liquido e vapor, conforme pode
ser observado no esquema da Figura 1. Um sistema de dupla-fase se caracteriza por
transferir calor latente do evaporador para o condensador a temperatura constante.
Circuitos de dupla-fase apresentam vantagens importantes quando comparados a
circuitos monofasicos. Um alto calor latente corresponde a uma maior taxa de
transferéncia de calor e, consequentemente, a uma menor vazéao de fluido térmico. A
possibilidade de operar o circuito a temperatura constante garante um melhor controle do
processo de transferéncia de calor. O reservatério tem -a fungdo de controlar a
temperatura de operagao e a quantidade de fluido no interior do circuito. Como o sistema
trabalha com liquido-vapor, a presséo interna é ajustada pelo controle de temperatura do
reservatorio. |

A movimentagéo do fluido térmico é garantida por agcdo de bombas capilares

instaladas no evaporador, onde calor é absorvido por evaporagdo. O vapor formado
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retorna ao condensador, onde o calor é rejeitado ao meio ambiente por irradiagao ou por

conveccao.
Linha de Vapor
B Liquido
B Vapor
Condensador
Reservatério
Evaporador

\Liq@g de Liquido

Figura 1 - Desenho esquematico de um CPL.

Amobnia, Freon 11 e acetona sido fluidos de trabalho que apresentam as
caracteristicas desejadas para uso em CPL’s (Faghri, 1995). Além do alto calor latente,
varias outras caracteristicas sdo consideradas na sele¢do do fluido de trabalho, tais como
compatibilidade com o material do CPL, boa estabilidade térmica, molhabilidade da
estrutura porosa e das paredes do material, alta condutividade térmica, baixa viscosidade

do liquido e alta tenséo superficial. Por apresentar as caracteristicas desejadas dentro da
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faixa de temperatura determinada em projeto (-30°C a 50°C), aménia vem sendo
comumente selecionada como fluido de trabalho. A faixa de utilizagdo da amoénia € de 213
Ka 373 K (Dunn and Reay,1994).

Atualmente, diferentes tipos de bombas capilares vém sendo estudados, visando
sua aplicacdo em evaporadores nos circuitos de transferéncia de calor de dupla fase
(Bazzo et al., 1997; Ku, 1993). No presente trabalho, a bomba capilar é constituida de
uma estrutura porosa inserida no interior de um tubo de aluminio ranhurado axialmente. O
vapor é formado na interface entre a estrutura porosa e a parede do tubo ranhurado de
aluminio. Durante o funcionamento da bomba capilar, o calor é transferido por condugéao
através da parede do tubo ranhurado, atuando diretamente sobre os meniscos formados
nos poros e promovendo a evaporacdo do fluido térmico. A tensdo superficial é
responsavel pela formagao de meniscos no liquido localizado nos poros. O menisco
formado ira variar de acordo com a carga térmica aplicada ao sistema. O vapor, entéo, se
desloca pelas ranhuras por onde deixa a bomba capilar.

Um esquema da bomba capilar pode ser observado em corte longitudinal na Figura
2 e em corte transversal na Figura 3. Na Figura 2, também, estéo representados os fluxos

de calor, vapor e liquido.

Tubo de

vapor Tubo Tubo de
Calor liquido

/ s8 88

hY

/

/

Elemento Ranhuras
poroso

Figura 2 - Esquema da bomba capilar em corte longitudinal.
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calor
Tubo ranhurado
Canal de fluxo de —— axialmente
vapor
Canal de fluxo ——
de liquido
Elemento
poroso

Figura 3 - Esquema da bomba capilar em corte transversal.

A capacidade térmica da bomba capilar depende de sua geometria, do fluido de
trabalho e da perda de carga ao longo do CPL. Na condicéao de carga térmica nula néo ha
diferenca de pressao na interface entre liquido e vapor do menisco. Nessa condigéo,
admite-se que o menisco apresente uma curvatura de raio infinito. A medida em que
aumenta a carga térmica, aumentam a perda de carga no circuito e a diferenga de
presséao entre liquido e vapor, e diminui o raio de curvatura do menisco. No limite em que
o raio de curvatura se iguala ao raio do poro ocorre o colapso da bomba capilar, ou seja,
esta para de funcionar. Quando a queda na pressdao excede a capacidade de
bombeamento capilar, o vapor penetra na estrutura porosa, reduzindo a permeabilidade
da mesma, até o limite em que ocorre o bloqueio do fluxo de liquido. Este bloqueio do
fluxo de liquido € chamado de colapso da bomba capilar. Logo, para uma determinada
estrutura e um dado fluido de trabalho, existe um limite de carga térmica que o circuito

pode transportar. Esse é o limite capilar. Da mesma forma é importante evitar a formagao
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de bolhas no interior da estrutura porosa. A presenca de bolhas bloqueia a passagem de
fluido, diminuindo a poténcia da bomba capilar e podendo levar o sistema ao colapso.
Outros limites de funcionamento devem também ser considerados, tais como o limite
sbnico e o limite de ebulicdo. Mas, para sistemas operando préximos a temperatura
ambiente o limite capilar é o fator de maior importancia (Faghri, 1995; Peterson, 1994).
Para a produgcao de estruturas porosas podem ser utilizados materiais metalicos,
poliméricos e ceramicos, tais como, niquel, ago, alumina, silica, quartzo e polietileno
(Maidanik et al., 1992; Kroliczek and Brennan, 1985). Os materiais ceramicos ainda tém
sua possibilidade de aplicagdao sendo estudada, devido a problemas relacionados com a
sua reduzida tenacidade. Segundo Ku (1993), os materiais poliméricos foram os primeiros
a serem empregados em bombas capilares. Os materiais metalicos sugiram como uma
opcédo nova e possuem a vantagem de apresentar uma capacidade de bombeamento
maior que a dos poliméricos. Tal vantagem tem motivado estudos, no sentido de otimizar
0 uso de estruturas porosas metalicas (Maidanik et al., 1992; Rosenfeld et al., 1997).
Varios materiais porosos metalicos sao adequados para aplicagées em bombas capilares.
Entretanto, alguns fatores reduzem essa quantidade. Primeiramente o material utilizado
deve ser compativel com o fluido de trabalho. No caso da aménia, tem-se como
alternativas ja comprovadas aluminio, ago inox, niquel e titdnio (Maidanik et al., 1991 e
1992; Dunn and Reay, 1994). Um segundo critério para escolha do material é a técnica de
fabricagdo do elemento poroso que sera empregada. Para que seja possivel um controle
na porosidade produzida & preciso utilizar o processo de sinterizacdo. Dos materiais
citados anteriormente, o que apresenta a melhor sinterabilidade é o niquel. Ou seja, o
niquel necessita de tempos e temperaturas de sinterizagdo mais baixas e, principalmente,
ndo apresenta problemas de oxidagdo durante a sinterizagdo, quando comparado ao
titdnio, ao aluminio e ao ago inox. O niquel tem sido indicado como material adequado
para fabricagdo de tubos de calor por Baker et al. (1998), Cheung et al. (1998) e
Freggens (1969). No caso especifico de bombas capilares, o niquel vem sendo indicado
por Rosenfeld et al. (1997) e Maidanik et al. (1991 e 1992). Kostko (1974) afirma que
estruturas porosas para uso em tubos de calor devem apresentar um maximo de

permeabilidade e poros com raio minimo. Essas propriedades sdo igualmente desejadas



REVISAO BIBLIOGRAFICA 8

para estruturas porosas usadas em bombas capilares, por produzirem uma maior for¢a de

bombeamento capilar e menor perda de carga.

2.2 - Metalurgia do P6 e Fundamentos da Sinterizacdao

A metalurgia do p6 tradicional pode ser definida de forma simplificada, como sendo
o processo onde particulas de p6 metalico sdo convertidas em um componente de
engenharia com forma pré-determinada, preferencialmente sem operagdes adicionais. Os
passos basicos do processo tradicional sdo: produgdao do p6, compactacdo do pd e
sinterizacdo. A sinterizagdo consiste no aquecimento até a uma temperatura abaixo do
ponto de fusdo do constituinte majoritario, quando as particulas de pés perdem suas
caracteristicas através do processo da interdifusdo desenvolvendo as propriedades
requeridas (Thimmler, 1993).

A metalurgia do pé (M/P) € um processo de fabricagdo de pecas que se distingue
dos métodos convencionais devido a diversos fatores, dentre os quais:

- Utilizagao de p6s metalicos e ndo-metalicos como matérias-primas.

- Auséncia de fase liquida ou presenga apenas parcial de fase liquida durante o
processo de fabricacao.

- Produgédo de pecas com formas definitivas ou praticamente definitivas, dentro de
tolerancias muito estreitas, geralmente sem necessidade de operagdes posteriores,
como, por exemplo, usinagem.

- Produgéo de componentes com caracteristicas estruturais e fisicas impossiveis de
serem obtidas por varios outros processos.

- Possibilidade de melhor controle da microestrutura e da porosidade.

O processo utiliza operagbes automatizadas com baixo consumo de energia,
pequena perda de matéria-prima e baixo custo de produgao, quando comparado a varias
técnicas concorrentes. O processo se torna comercialmente competitivo com a produgéo
de uma grande quantidade de pegas em série. O aumento das dimensdes das pecas

pode tornar o processo anti-econdmico devido ao aumento do custo do ferramental
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necessario para a fabricagcdo. Na Figura 4 € mostrado um diagrama de Venn onde as

condigdes ideais para o emprego da M/P sao apresentadas.

1°Mais econdmico

2° Mais indicado 3° Unica forma

Aplicagao ideal

Figura 4 - Diagrama de Venn mostrando as aplicagées da M/P (German, 1984).

1°) A area de maior viabilidade econémica leva em conta conceitos como
produtividade, tolerancias e automacado, abrangendo a produgdo de pecas com
geometrias complexas. Alguns componentes para a industria automobilistica representam
um bom exemplo desta area. De forma geral, sdo pecas pequenas com formas complexas
produzidas em grande quantidade e com pequena tolerancia dimensional.

2°) Materiais muito dificeis de processar por outras técnicas, como, por exemplo,
refratarios para os quais a fusao nao é pratica.

3°) A possibilidade de prever e controlar a microestrutura é a terceira justificativa
para o uso da M/P. Alguns exemplos incluem metais porosos, ligas endurecidas com
dispersao de 6xidos e compoésitos como, por exemplo, metal duro, sendo esta a unica
técnica capaz de produzir as microestruturas desejadas. Atualmente sdo encontradas
aplicagbes da M/P em cada uma das trés areas, embora o maior crescimento esteja
ocorrendo em aplicagbes onde se verifica a sobreposi¢cdao de todas as areas (German,
1984).
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De acordo com White (1996, 1997), nesses ultimos 5 anos as industrias de
materiais particulados tém desfrutado de um periodo de sucesso e crescimento,
confirmando as previsdes feitas por German (1984). Tengzelius and Grinder (1996),
Kneringer and Stickler (1996) e Johnson (1996) concordam com o crescimento da
utilizacdo da metalurgia do pé na industria. Uma das responsaveis pelo crescimento da
M/P é a industria automobilistica, que esta utilizando cada vez mais pecgas sinterizadas.
Por exemplo, um estudo realizado por Colle’s Bullish (White, 1996) previu o crescimento
de aproximadamente 30% nas aplicagées da M/P na industria automobilistica para o ano
2005.

- Fundamentos de Sinterizagdo

Sinterizacdo & um tratamento térmico no qual o transporte de massa é
termicamente ativado em uma determinada quantidade de pé, ocorrendo, assim, a
formacdo de pescogos “necks” entre as particulas, conforme pode ser observado na
Figura 5. O transporte de massa é provocado pela diminuigdo da energia livre superficial
do sistema.

Figura 5 - Formagéo de pescogos durante a sinterizagao de particulas esféricas de niquel,

microscopia eletrénica de varredura (German, 1984).



REVISAO BIBLIOGRAFICA 11

Para sistemas monofasicos a forgca motriz do processo de sinterizacdo € a
diminuicdo da energia livre superficial que ocorre com o crescimento dos pescogos entre
as particulas, a diminuicdo do volume de poros e esferoidizagcdo dos mesmos, além da
diminuicdo da concentragdo de defeitos de rede, provenientes da fabricagdo do poé.
Alguns dos mecanismos de transporte de matéria presentes durante a sinterizagdo podem

ser observados na Figura 6.

Particula 1

Difusao superficial

Evaporacgao e
condensacgao

Difusao volumétrica

Difusao nos
contornos de grao

e Particula 2

Figura 6 — Alguns dos mecanismos de sinterizagado presentes na regido do pescogo
(Thimmler and Oberacker, 1993).

O processo de sinterizagdo pode ser fenomenologicamente dividido em trés
estagios, sendo que para a produgédo de pecas com alta porosidade, acima de 50%, as
duas etapas iniciais sdo as mais importantes (Thiummler and Oberacker, 1993; Watwe
and DeHoff, 1990; Ivensen, 1973; Swinkels and Ashby, 1981).
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Na primeira etapa ocorre a formacdo de contornos de grdo entre particulas
adjacentes. Essas primeiras ligacées que ocorrem entre as particulas dao origem aos
chamados pescoc¢os. Praticamente ndao ocorre retragcdo nesta etapa, devido a difusdo
superficial e a difusdo nos contornos de grao serem os principais mecanismos de
sinterizacao atuantes.

No estagio intermediario, as particulas come¢am a perder a sua identidade. Uma
estrutura coerente de poros é formada e se inicia o crescimento dos graos, resultando
assim, em uma nova microestrutura. A maior parte da retragdo ocorre neste estagio, no
qual a porosidade é praticamente toda aberta e intercomunicante. Nessa etapa se inicia a
difusédo volumétrica cuja intensidade aumenta, em relagdo aos outros mecanismos de
sinterizagdo, conforme aumenta a temperatura. E necessario ressaltar que este é o
mecanismo responsavel pela retragéo e pela maior parte da diminuigdo na porosidade.

No estagio final os poros tornam-se esferoidizados e a densificagdo pode atingir
valores proximos a densidade teérica do material. Nesta etapa, os poros residuais estdo
isolados. O desaparecimento de poros isolados se da por coalescimento. A falta de um
atomo na rede cristalina € chamado vazio e a falta de um grupo de atomos é conhecida
como poro. O coalescimento é resultante do fluxo de vazios préximos a um poro menor
em dire¢do a um poro de maiores dimensées. O niimero de vazios € maior ao redor dos
poros e quanto menor o poro maior o numero de vazios perto dele, devido ao seu raio de
curvatura. O gradiente de vazios gera um fluxo viscoso de material em sentido contrario
ao fluxo de vazios, desta forma o poro menor difunde em direcdo ao poro maior. Os
contornos de grao, superficies externas e poros maiores atuam como sumidouros de
vazios. No caso dos contornos de grao, os vazios desaparecem devido a atragéo entre os
graos.

- Influéncia da Distribui¢do do Tamanho de Particulas na Sinterizagdo

Um importante fator na sinterizagdo é o grau de empacotamento alcancado pelo

po, sendo o empacotamento a relagdo entre o volume real das particulas e o volume
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ocupado pelas mesmas em um determinado arranjo. O empacotamento € um importante
fator que influéncia na retragdo durante a sinterizacdo. Pode-se aumentar o
empacotamento dos pés através da mudanca do tipo de p6 utilizado. Isto é feito visando
aumentar a resisténcia mecanica da peca e diminuir sua distorcdo geométrica, apesar de
provocar a diminuicdo da porosidade. A escoabilidade do p6, também, & um fator
importante porque esta rege o preenchimento da matriz.

O empacotamento depende principalmente do tamanho e da forma das particulas.
Normalmente, para os pés empregados em M/P, a densidade varia entre 30 e 65% da
densidade tedrica. Valores mais baixos podem ser obtidos com o uso de pés irregulares e
esponjosos. Para particulas de mesmo tamanho, quanto mais irregular a particula e
quanto maior sua rugosidade, menor sera a densidade obtida ap6s a etapa de
conformagdo, enquanto que para fibras, quanto maior a relagdo L/D, menor sera o
empacotamento, sendo L o comprimento e D o didametro (German, 1989).

A chave para aumentar o empacotamento é a distribuicdo dos tamanhos de
particulas. Dentro de um certo limite, quanto maior a distribuicdo de tamanho das
particulas maior sera o seu empacotamento.

Para ter-se um maior empacotamento é preciso selecionar o tamanho das
particulas, para que estas formem uma distribuicdo bimodal, na qual as particulas
menores devem ser selecionadas de forma a entrar nos espacos intersticiais das

particulas maiores sem forcar a separagdo destas, conforme pode ser observado na
Figura 7.

Figura 7 - Esquema de empacotamento para uma distribuicdo bimodal.
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Para o maximo empacotamento em uma mistura bimodal, o volume de esferas
grandes deve ser maior que o de esferas pequenas.

Misturas de particulas podem, ainda, atingir um maior empacotamento, se forem
selecionadas particulas menores para entrar nos espacos restantes da mistura bimodal, e
assim sucessivamente. A Tabela 1 apresenta o empacotamento possivel para sistemas

multicomponentes.

Tabela 1 - Empacotamento para distribuices multimodais (German,1989).

Ne° de Distribuicao de Percentagem em | Empacotamento
componentes tamanho peso
1 — 100 0.64
2 S Ta: 2T 0.86
3 49 :7 : 1 75:14 : 11 0.95
4 343:49:7 :1 73:14:10:'3 0.98

' 2.3 - Técnicas de Produc¢ao de Estruturas Porosas Metalicas

Estruturas metalicas com alta porosidade, na faixa de 40 a 98%, podem ser
chamadas de esponjas metalicas. Esses materiais extremamente leves possuem uma
combinacgao Unica de propriedades, tais como alta capacidade de absor¢do de impacto,
permeabilidade, baixa condutividade térmica e boas propriedades de isolamento acustico.
Também, apresentam diversas aplicagdes, tais como, eletrodos porosos, absorvedores de
choque e impacto, filtros para pés e liquidos, juntas para isolamento térmico, abafadores
de ruido, aquecedores e trocadores de calor, suporte para catalisadores, implantes
cirargicos. De acordo com Fedorchenko (1980) uma maior resisténcia mecénica para
estruturas com alta porosidade (acima de 50%) pode ser obtida com a sinterizagédo de p6s
irregulares. O seu campo de aplicagdo é muito amplo e varias séo as técnicas possiveis

para a sua producao.
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- Sinterizagdo de Po6 Solto

De acordo com os mecanismos de sinterizacdo os pescogos entre as particulas
sao estabelecidos e crescem por agao da capilaridade ou da tensao superficial, durante o
aquecimento das particulas em contato. O pé metalico & usado para preencher o molde e
entao sinterizado, sem a necessidade de compactar o material. Mediante o simples
preenchimento do molde com pé metalico e sua sinterizagao, obtém-se pegas sinterizadas
com 40 a 60% de porosidade. O uso de agentes espessantes, como, por exemplo,
tetracloreto de aménia, ou de fibras, pode aumentar a porosidade para valores superiores
a 90% (Davies and Zhen, 1983).

Segundo Fedorchenko (1980), o uso da sinterizagdo de pé solto em matrizes de
grafite € um dos métodos mais indicados para a produgdo de pegas com alta porosidade.
Outros autores indicam esta mesma técnica para a produgao de pegas porosas, como,
por exemplo, Neumann and Sicken (1992), Nicholaus and Ray (1970), Morgan (1986),
Tracey and Williams (1965), Watwe and DeHoff (1990), Jatkar et al. (1987).

-Sinterizagdo de Po6 Solto Assistida por Vibragdo

Pode ser considerada uma variagdo da técnica anterior, na qual a vibragdo se
constitui numa etapa adicional, que visa 0 aumento do empacotamento, que por sua vez
diminui o gradiente de densidade. O p6 metalico é colocado em uma matriz, essa matriz é
entdo vibrada, para que seja preenchida de forma mais uniforme e o conjunto é levado em
seguida para o forno de sinterizacdo. Com o uso da vibragdo se visa obter uma maior
resisténcia mecanica e uma maior uniformidade geométrica devido ao maior
empacotamento alcangado (Cahn, 1991). Entretanto, a aplicagdo de vibragdo reduz a
porosidade final (Fedorchenko, 1980). Segundo Gentile et al. (1979), essa é uma técnica

empregada industrialmente para a producéo de pecas porosas.
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- Sinterizagdo de Suspensées Metalicas

O processo consiste da preparacdo de uma barbotina formada de um fino pé
metalico e um agente espumante dispersado em um veiculo organico. A mistura é agitada
até formar uma espuma e, entdo, queimada criando assim uma estrutura porosa que é
sinterizada (Davies and Zhen, 1983).

Os elementos porosos produzidos por esta técnica podem apresentar uma
quantidade impropria de gases adsorvidos para o uso em bombas capilares. Segundo
Pogorelov and Kiseev (1997), esses gases podem ser eliminados através de um método
de termo-dessor¢cdo baseado no aquecimento da estrutura capilar em uma cédmara de

vacuo.

- Injegdo de Pés Metélicos (MPI - Moldagem de Pés Metalicos por Injegéo)

No processo de inje¢cédo o p6 metdlico &, inicialmente, misturado com um ligante a
base de materiais poliméricos. Essa mistura é, entdo, aquecida para que adquira a fluidez
necessaria para ser injetada na matriz. Na seqiiéncia a peca é retirada da matriz, passa
por um processo quimico, para a extragdo da maior parte do material ligante, e por um
processo térmico, para a extracao do material ligante restante. Finalmente a peca é
sinterizada. A grande vantagem desse processo € a uniformidade geométrica que pode
ser obtida. A inje¢cdo minimiza os gradientes de densidade, o que propicia a obtencéao de
pecas com uma distribuicdo de poros mais homogénea e com uma relagdo L/D
(comprimento/diametro) maior do que a obtida pela sinterizagdo de pegas compactadas
(German, 1997).

- Sinterizagdo de Pegas Compactadas Uniaxialmente

A compactagao aumenta a energia disponivel no sistema e a area de contado entre
as particulas diminuindo a energia necessaria para o inicio do processo, tendo como
efeito a diminuicdo da porosidade final e o aumento da resisténcia mecanica para as

mesmas condic¢des de sinterizagdo, em comparagdo com o material sem compactagdo. No
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caso da producao de estruturas porosas, a compactagao uniaxial s6 é viavel para formas
geométricas muito simples. Para a producédo de pecas geometricamente mais complexas
é aconselhavel a utilizacado de compactagcédo isostatica a frio (CIP- Cold Isostatic
Pressing), que propicia uma maior densificagcdo das pec¢as produzidas (Cahn, 1991;
Newmann and Sicken, 1992), e que produz um gradiente de densidade menor que o

gerado pela compactagao uniaxial.

- Processo Z-S

O processo Z-S leva o nome de seus criadores Zapf e Shelb. Neste processo o p6
metalico &, inicialmente, misturado com um ligante. Essa mistura é, entdo, colocada em
uma matriz e comprimida com ar para preencher totalmente a matriz. Na etapa seguinte é
feita uma reacdo catalitica com gas, visando aumentar a resisténcia a verde da pega,
possibilitando assim, que a mesma seja ejetada da matriz. E feita, entdo, a retirada do
ligante, para finalmente realizar a sinterizagcdo da peca. O ligante tem a funcdo de dar
resisténcia a verde a peca. A quantidade de ligante utilizada depende do tamanho da
particula, do p6 empregado e do formato da peca desejada. Geralmente, 4% de ligante é
suficiente. Essa técnica permite a obtencédo de pecas com formas mais complexas do que

as obtidas por sinterizagdo de pegas compactadas (Neumann and Sicken, 1992).

- Sinterizag&o de Fibras Metélicas

O uso de fibras metalicas ao invés de pés metalicos na producdo de materiais
porosos apresenta algumas vantagens. Por exemplo, a porosidade pode ser controlada
em uma faixa mais ampla, com até 95% de poros, e com os materiais mantendo suas
propriedades mecanicas. Pode-se obter alta resisténcia mecanica, alta ductilidade e alta
permeabilidade, se comparadas com as propriedades de materiais obtidos a partir do po,
para a mesma porosidade (Davies and Zhen, 1983; Fedorchenko, 1980). Essas
propriedades se devem ao menor empacotamento propiciado pelas fibras e a sua maior
energia superficial.
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2.4 - Estruturas Porosas de Niquel Produzidas com P6 Carbonila

Para selecionar um dos métodos de fabricacdo dentre os citados no item 2.3 foram
levados em conta diversos fatores, como, por exemplo, disponibilidade e viabilidade
técnica. O uso de suspensdes metalicas nao é aconselhavel para esta aplicagdo devido a
possivel oxidacdo do metal e presenca de material organico residual, além de existirem
problemas relacionados com o completo preenchimento da matriz. Ainda, devido as
dimensdes de projeto ndo é aconselhavel a utilizagdo de compactacgédo uniaxial, pois esta
causaria grandes gradientes de densidade e posterior deformagéo da pecga. A utilizagao
de compactacao isostatica a frio (CIP) seria uma alternativa para a obtengcdo de um menor
gradiente de densidade quando comparada com a compactagdo uniaxial, entretanto, tem
a desvantagem de proporcionar uma maior densificagdo das pecas. Optou-se, entdo, por
utilizar sinterizagdo com a matriz preenchida por vibragéo ou por p6 batido, sendo ainda
possivel incluir como modificagdo no processo o uso de pés com forma de fibra.

Pés de niquel carbonila sdo os mais indicados para a produgédo de estruturas de
niquel com alta porosidade por sinterizagdo (Tracey, 1984, 1986). Os p6és de Ni carbonila
sdo formados pela reagdo de monéxido de carbono com um concentrado de niquel que
pode, entdo, ser decomposto com auxilio de aquecimento formando pé de niquel puro.
Pela variacéo das condi¢cbes de decomposicédo é possivel obter uma ampla variedade de
pos diferindo no formato das particulas e na distribuicdo de tamanho das mesmas
(Tracey, 1966).

Em muitos aspectos as propriedades dos diferentes tipos de pé de niquel
carbonila sao similares. Algumas distingdes podem ser feitas com base nas diferencas de
forma das particulas, distribuicdo de tamanho de particula, densidade aparente, e rota de
fabricagdo do p6. Os pés de niquel carbonila disponiveis comercialmente se dividem em
dois grupos, os que possuem particulas esferoidizadas e os que possuem particulas em
forma de fibra. Conforme denominagéo dada pela INCO Limited, maior produtora de pés
de niquel carbonila, os pés séo classificados pela série 100 (p6s com forma esférica) e

série 200 (p6s com forma filamentar).
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O p6 de niquel tipo 123 (NP-123 - Nickel Powder 123) tem formato esférico com
superficie irregular e € composto, principalmente, por particulas de poucos microns de
didametro. O p6 de niquel tipo 255 (NP-255 — Nickel Powder 255) tem formato filamentar
com comprimento de 10 - 30 um, composto de uma série de sub-particulas com 1 - 2 um

de diametro. As propriedades fisicas de ambos sdo mostradas na Tabela 2.

Tabela 2 - Caracteristicas dos pds de niquel carbonila (Tracey, 1985).

Tipo de Tamanho de Densidade Area superficial Porosidade
pd particula (um) | aparente (g/cm°) (m?/g) equivalente (%)
123 3-7 1,6-27 0,3-0,4 75
255 22-28 0,5-0,65 0,6-0,7 94

A forma e a estrutura das superficies dos pés 123 e 255 podem ser observadas
nas Figuras 8 e 9. Pode-se observar que o pé 123 tem uma estrutura mais compacta e
regular do que o p6 255. Mesmo assim ambos os pds apresentam a superficie bastante
irregular, com pontas. Pode-se, ainda, observar na Tabela 2 que ambos os poés
apresentam baixa densidade aparente, o que os torna apropriados a fabricacdo de pecas
porosas. Para o p6 123 o baixo empacotamento se deve a sua superficie irregular. E para
0 p6 255, que possui um empacotamento ainda menor que o p6 123, a baixa densidade
aparente se deve a sua superficie irregular e ao seu formato de fibras, que tem uma
menor ordenacgéo e possibilita a formagao de grandes vazios. Uma maneira de aumentar

o empacotamento desses pos € a utilizagdo de vibragdo ou compactagéo (Tracey, 1981).
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Figura 8 - NP-123 (MEV). Figura 9 - NP-255 (MEV).

Existem outros fatores que também prejudicam o escoamento e empacotamento
destes p6s, como, por exemplo, o tamanho de particula e as forgas eletrostaticas e
magnéticas na superficie dos mesmos. O efeito provocado por essas propriedades
superficiais € o alto grau de aglomeracao apresentado pelos p6s e que foi comprovado
pela relativamente baixa taxa de peneiramento dos mesmos obtida por Tracey (1966).

Os poés de Ni carbonila ttm um contelddo de impurezas muito baixo. As principais
impurezas presentes sao carbono e oxigénio, que geralmente ndo sdo consideradas
prejudiciais, porque ambos podem ser removidos na sinterizagédo (Tracey, 1966). Esse é
um dos motivos pelo qual os p6s de niquel carbonila sdo os mais indicados para a
producéo de estruturas de niquel, com alta porosidade, por sinterizagdo segundo Tracey
(1981, 1986).

Na fase inicial da sinterizagdo, a difusdo superficial € o principal mecanismo de
transporte de matéria. Entretanto, conforme a temperatura vai aumentando a difusao
volumétrica passa a ser predominante. Considerando X igual ao diametro da particula e Y
igual a distancia entre os centros de duas particulas adjacentes, no caso em que X=Y o
crescimento dos pescogos ocorre devido a difusdo superficial e quando Y < X a formacgéo

de pescogos ocorre devido a difusdo volumétrica (Figura 10).
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X Y

Figura 10 - Formagéo de pescogos por difusdo superficial e volumétrica

durante a sinterizagao (Tracey, 1981).

O aquecimento dos pds de niquel carbonila na faixa de 350°C a 400°C causa o
inicio do arredondamento das irregularidades existentes na superficie do p6, indicando
que algum fenémeno de difusdo deve estar ocorrendo nessa faixa de temperatura.
Observagodes feitas por Tracey (1981) em pré-sinterizagées a 450°C mostraram que as
pecas adquirem resisténcia para o0 manuseio sem que haja uma retracdo significativa.
Entretanto, a retragéo sé ira se tornar perceptivel na faixa de 500 a 600°C indicando,
assim, o inicio da difusdo volumétrica.

Outras observacgdes feitas por Tracey (1979, 1981) mostram que ainda restam
algumas irregularidades na superficie das particulas apés 30min a 600°C, mas que estas
desaparecem totalmente a 700°C. Essas ultimas observagbées vém fortalecer a teoria de
que o principal mecanismo de unido das particulas abaixo de 600°C é a difusdo
superficial e que a difusao volumétrica comecga acima de 600°C, aumentando conforme a
temperatura sobe, até atingir o seu limite maximo a aproximadamente 900°C. Por esta
razao, nesta temperatura ocorre o maior incremento da resisténcia mecanica.

As condigbes de sinterizacdo afetam a estrutura e a resisténcia das pecas
produzidas. Estruturas com porosidade de 70 a 90% podem ser fabricadas através da
sinterizac¢éo de p6 solto sem compactagéo, utilizando o NP-255 a 800 - 1050°C, por cerca
de 10min. Segundo uma analise estatistica feita por Tracey (1979), em 37 amostras de
NP-255 sinterizados entre 850°C e 1100°C por tempos de até 15min, a resisténcia

mecanica aumentou cerca de 40% quando a temperatura foi elevada de 850°C para



REVISAO BIBLIOGRAFICA 22

950°C e somente cerca de 10% aumentando de 950°C para 1050°C. Ja analises do
efeito do tempo de sinterizacao a 950°C mostraram que um aumento na resisténcia de
cerca de 10% foi obtido pela elevacdo do tempo de sinterizacdo de 2min para 5min, um
aumento de cerca de 9% quando o tempo passou de 5min para 10min, € um aumento
somente de 3% pela elevacdo de 10min para 15min. Baseado nesses resultados Tracey
determinou 12min como sendo o tempo de sinterizagcao 6timo a 950°C.

De acordo com Tracey (1979) o desenvolvimento da porosidade e da resisténcia
de estruturas porosas de niquel durante a sinterizagdo pode ser dividido em 4 faixas de
temperatura:

- Até 600°C, na qual ocorre um ligeiro aumento da resisténcia com pequena variagdo de
porosidade.

- De 600 a 800°C, na qual um rearranjo estrutural resulta em perda de porosidade com
pequeno aumento da resisténcia.

- De 900 a 1000°C, na qual ha um consideravel incremento da resisténcia com perda de
porosidade.

- Acima de 1000°C, uma mudanga na estrutura da porosidade pode ocorrer, a qual
provavelmente limita o aumento da resisténcia, ocorrendo ainda reducéo de porosidade.

Logo, para se obter razoavel resisténcia mecanica em estruturas porosas a melhor
faixa de temperatura &€ de 900°C a 1100°C, com um 6timo préximo a 1000°C (Tracey,
1979).

A porosidade e a resisténcia mecéanica obtidas em sinterizagées por 15min, para os

pos NP-123 e NP-255, podem ser observadas na Figura 11.
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Figura 11 - Porosidade e resisténcia a flexao em trés pontos de pecas produzidas por

sinterizagdo de po solto a 15 min, em atmosfera de hidrogénio (Tracey, 1966).

A sinterizagéo de particulas finas resulta em uma maior retracdo do que aquela
feita com particulas grosseiras, porque ha maior energia superficial que propicia uma
maior formacéo de pescocos (necks) por unidade de volume e, portanto, o movimento de

uma quantidade maior de matéria por unidade de volume, conforme pode ser observado
na Figura 12.
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Figura 12 - Diferenc¢a na retragédo durante a sinterizagao,

provocada pelo uso de pés com diferentes granulometrias (Tracey, 1981).

A retragao linear na sinterizagao para as particulas menores (AL¢/L) € maior do que
a retracao para as particulas maiores (AL/L), relativamente a um mesmo comprimento
inicial (L). De acordo com a Tabela 3, os pos regulares (NP-123) demonstram uma
retracdo menor do que os poés irregulares (NP-255), mas, que devera ser mais

homogénea devido aos vazios formados serem menores.

Tabela 3 - Sinterizacédo dos p6s NP-123 e NP-255 (Tracey,1976).

Tipo | Temperatura de Retracao Porosidade | Densidade | Resisténcia
de pé | sinterizacdo(%) | volumétrica(%) (%) (g/cm®) (N/mm?)
700 24 74 232 8
123 900 35 59 3.63 21
1100 48 48 4.66 67
700 26 94 0.54 <1
255 900 41 90 0.87 1
1100 67 82 1.64 5

Os testes realizados por Tracey (1981) mostram que o desenvolvimento da

resisténcia durante a sinterizagdo de pos irregulares se desvia do esperado teoricamente,
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porque ocorre uma retracdo heterogénea resultante do gradiente de concentragao do pé
dentro da matriz. Devido ao posicionamento das particulas ndo ser perfeitamente
ordenado, uma particula nao sinteriza igualmente em todas as dire¢cdes possiveis, o que
provoca um deslocamento da particula no sentido das ligagdes (formagédo de pescocos)
que estao ocorrendo mais rapidamente. Desta forma ocorre um escoamento do ponto de
vista macroscépico e a formagao de tensdes residuais. O desenvolvimento de tensdes
devido a essa consolidagcao heterogénea é relaxado devido a deformacao de alguns

pescogos proximos a area, conforme a Figura 13.

— Movimento das particulas

<4—» Tensao

- Rearranjo

Figura 13 - Desenvolvimento de tensdes devido a retragdo heterogénea

durante a sinterizagao de pos irregulares (Tracey, 1981).
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A provavel causa que leva a resisténcia ser menor do que a esperada
teoricamente, quando a sinterizagado ocorre acima de 1000°C, é a formacgao de regides
com poros maiores (Figura 13). De acordo com Tracey (1976) a resisténcia esperada
teoricamente €& aquela que corresponde a respectiva densificagdo da amostra.
Fedorchenko (1980) frisa que para todos os p6s, a dependéncia da resisténcia mecanica
com a porosidade tem caracteristica linear. Entretanto, parece existir um desvio para os
pbs com superficie irregular que nao foi considerado por Fedorchenko. Segundo Wei and
German (1994), é possivel minimizar este problema, com o emprego de uma taxa de
aquecimento constante nos estagios iniciais da sinterizacéo.

De acordo com os testes realizados por Tracey (1976) para a veriﬁcagﬁéo da
densificagao e da resisténcia mecanica na sinterizagao de pé6 solto, quanto mais irregular
0 pd, mais os resultados se distanciam daqueles esperados. Esta analise comparativa
pode ser observada na Figura 14. Os parametros de densidade (Pd) e de resisténcia (Pr),
utilizados por Tracey, sao determinados conforme as Equacdes 1 e 2, onde Df representa
a densidade final, Di a densidade inicial, Dt a densidade tedrica (Dt = 8,9 g/cm®), Rf a
resisténcia final, Ri a resisténcia inicial, e Rm a maxima resisténcia a flexdo em trés
pontos obtida em uma pega produzida por um processo metaltirgico convencional (Rm =
700 N/mm?).

Df —-Di
Pd =

Dt - Di (1)
Pr - Rf —-RiI

" Rm-Ri (2)
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Figura 14 - Comportamento da resisténcia em relagéo a densificagéo

para os pos NP-123 e NP-255 (Tracey, 1981).
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3 - PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Neste capitulo sdo mostradas as operagdes que foram empregadas para a
fabricacdo das estruturas porosas. Apresenta-se, também, os métodos de determinagdo
utilizados para porosidade, distribuicdo de tamanho de poros, retragdo e distorgéo
geométrica, assim como & apresentado o teste para a avaliagdo do funcionamento da
bomba capilar em bancada.

3.1- Fabricag¢ao de Estruturas Porosas via M/P

A etapa de fabricagdo segue o fluxograma da Figura 15, no qual a principal
sequéncia de operagdes se encontra em destaque (vermelho).

Matérias-primas Adicéo de compostos
(NP-123, NP-255, p6 organicos (estearato,
atomizado) parafina)

- .

<€4—— Enchimento da

Pré-sinterizacao

matriz
l Sinterizacéo
Usinagem l
(torneamento) Produto final 3
* Eletro-erosao
Ataque acido l
* Produto final
Redugéo com H,

v

Produto final

Figura 15 - Fluxograma das rotas empregadas para a fabricacdo de elementos porosos.
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3.1.1 - Selegao da Matéria-prima

Trés diferentes tipos de pés, que tém suas composi¢cées mostradas na Tabela 4,
foram testados com o objetivo de determinar a alternativa mais adequada para a produgao
de estruturas porosas para o uso em bombas capilares. Os pés de niquel carbonila 123 e
255 foram fornecidos pela INCO Limited. O p6 de niquel atomizado em agua foi fornecido
pela P/M Pés Metalicos Especiais Ltda.

Tabela 4 - Composic¢éo tipica da matéria-prima utilizada.

Tipo de po6 Composicao tipica (% em peso)
C 0, S Fe Qutros
123 0.08 0.1 0.0002 <0.1 Zn,Zr < 0.01
255 0.1 0.1 0.0002 <0.1 Zn,Zr < 0.01
atom. 0.05 0.03 —— <0.1 Zn,Zr < 0.01

O uso dos pés de niquel carbonila (NP-123 e NP-255) se fundamentou nos estudos
de Tracey (1965, 1984), sendo a primeira alternativa empregada. Os pés de niquel
carbonila foram indicados pela literatura por apresentarem superficie irregular sendo,
assim, mais adequados para a fabricagéo, via M/P, de estruturas com alta porosidade, ou
seja, acima de 50%. O uso de p6 atomizado surgiu como uma alternativa visando
melhorar a resisténcia mecanica e diminuir o desvio de circularidade das pecas, apesar de
ser esperada, em contrapartida, a redugéo da porosidade e o aumento no didmetro dos
poros, o que provocaria a diminuicdo da forca de bombeamento capilar. Essas mudangas
nas propriedades finais apresentadas nas pegas produzidas com p6 atomizado se devem
ao seu maior empacotamento, maior didmetro e menor energia superficial. A porosidade
final das pecas, e a retragdo e distorgdo ocasionadas durante a sinterizagdo foram os
principais fatores considerados na escolha dos p6s a serem testados. A morfologia da
superficie dos p6s utilizados pode ser observada na Figura 16, obtida por microscopia
eletrénica de varredura (MEV).
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10 pm

Figura 16 — Micrografia dos pés de niquel utilizados (MEV),
(a) NP-123, (b) NP-255 e (c) atomizado.
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Uma mistura dos pés atomizado e NP-123 foi também empregada como matéria-
prima. Essa mistura foi feita seguindo a proporgdao de 70% em peso do p6 atomizado e
30% em peso do NP-123. O uso desta propor¢ao visou a obtencdo de uma distribuicao
bimodal, com relagdo ao tamanho das particulas, conforme indicado por German (1989).

3.1.2 - Preenchimento da Matriz

Para a conformacdo dos elementos porosos foi utilizada uma matriz de grafite. O
grafite € recomendado por Fedorchenko (1980), Gentile et al. (1979) e Thimmler and
Oberacker (1993), tendo em vista sua baixa interagdo com o niquel as temperaturas de
sinterizacdo. O esquema da matriz empregada, com suas respectivas dimensdes basicas,
€ apresentado na Figura 17. A matriz foi projetada de acordo com a capacidade
volumétrica do forno e caracteristicas de projeto da bomba capilar. Na Figura 17, L
corresponde ao comprimento Gtil da matriz, D ao diametro externo e d ao didmetro interno
da matriz. Na Tabela 5 sdo mostradas as dimensées das matrizes utilizadas.

Macho 5] Matriz
_+ // !l 4
IR
T || 1V = -
| vz
1 "/,z// ‘
| . nri
| |
L_d il ;
|

Figura 17 - Representagao esquematica das matrizes utilizadas.
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Tabela 5 — Dimensdes das matrizes utilizadas.

Matriz d (mm) D (mm) A (mm) H (mm) L (mm)
Ne 1 9,2 13,2 45 90 60
Ne 2 10,5 13,9 45 95 70
N° 3 9 12,9 45 95 70

O preenchimento da matriz foi primeiramente realizado com pé solto. Em razéo da
geometria do elemento poroso, testou-se o preenchimento da matriz auxiliado por vibragao
(Cahn, 1991; Gentile et al., 1979) e o preenchimento da matriz com pé batido (Chermant
et al., 1984), para, assim, garantir um enchimento mais uniforme da mesma.

Para a determinagdo do melhor tempo de vibragdo foram feitas medidas das
densidades aparentes obtidas para cada tempo testado. Também foi verificada qual a
densidade aparente atingida com o p6 batido e feita a comparagdo com as densidades
obtidas com vibragdo. A densidade aparente foi determinada pelo método geométrico.
Inicialmente foram plotadas as densidades aparentes contra os tempos de vibragao para
verificar qual o melhor tempo de vibragdo. O menor tempo necessario para atingir o maior
empacotamento possivel, ou préximo deste, foi considerado como o melhor tempo de
vibracéo, visto que para um maior empacotamento o gradiente de densidade formado e a
distor¢cdo geométrica final tendem a ser menores.

Conforme pode ser observado na Figura 17, a matriz € composta de duas partes,
uma parte externa e um macho interno mével. Optou-se pelo uso de um macho mével
para que este pudesse ser retirado, evitando seu aprisionamento dentro da peca apds a
sinterizagdo. Para possibilitar a remogdo do macho foram feitos testes empregando
compostos organicos, parafina e estearato, em solugdo alcodlica no preenchimento da
matriz. Em um primeiro teste, apés o preenchimento da matriz, as solugdes organicas
foram infiltradas no p6, para desta forma atuar como ligante permitindo assim a retirada do
puncéo. A infiltragcao foi feita vertendo-se uma solugéo de parafina-alcool ou de estearato
de zinco (St.Zn) - alcool sobre o pé dentro da matriz. A granulagdo do pé utilizando
parafina antes do preenchimento da matriz foi empregada como uma variagdo desta
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técnica. A pré-sinterizacdo foi outra alternativa testada para possibilitar a retirada do
macho. Essa retirada se torna possivel devido ao inicio da formagéao de pescogos entre as
particulas.

3.1.3 — Sinterizagdo

O processo de sinterizagdo foi conduzido em um forno tubular Heraeus modelo
ROK/F 7/60 em tubo de ago inox 304 sob atmosfera de hidrogénio comercial. Foram
inicialmente realizadas algumas sinterizagbes com temperaturas entre 700 e 800°C por
tempos de até 15 min, buscando-se dessa forma determinar preliminarmente qual o pé
mais adequado, para entdo se iniciar os testes pelo pé escolhido. Entdao foram feitas
sinterizacdes na faixa de 800°C a 1000°C, a intervalos de 50°C, com ciclos de 15 e 30min
utilizando o p6 NP-123. Buscando melhorar as propriedades finais das pegas foram
realizados testes com tempo de 45 min e temperatura de 1050°C.

Para o p6 atomizado e a mistura de pés (70% de p6é atomizado e 30% de NP-123)
empregou-se as temperaturas de 950, 1000 e 1050°C e os tempos de 15, 30, 45 e 60 min.
Foram utilizados tempos e temperaturas maiores devido a menor energia de superficie do
po atomizado.

Para cada condigédo de sinterizagdo foram feitas de 4 a 8 repeticdes e foi verificado
se os resultados relativos a porosidade faziam parte de uma mesma populagéo, segundo
uma distribuicdo normal para um nivel de confianga de 95%. O método empregado para
esse fim foi o de Dixon (Santos e Irigoyer, 1995).

Um controle dimensional da matriz foi realizado, onde foram medidos o didmetro
interno da matriz na parte superior da mesma, e o didmetro do puncgdo, apés cada
sinterizagdo. Esse monitoramento foi realizado visando manter estaveis as condigdes
iniciais de sinterizacao.
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3.1.4 - Operag6es Complementares

Operacées complementares foram realizadas no sentido de corrigir a forma das
pecas que nao apresentaram a uniformidade geométrica desejada apds a sinterizagao.
Essas operagdes visaram corrigir a ndo uniformidade do didmetro externo das pecas
produzidas com o pé NP-123. O diametro externo do elemento poroso & um fator critico na
montagem e funcionamento da bomba capilar.

O torneamento foi a alternativa adotada para a corre¢do do didametro. As pegas
produzidas em todas as condi¢des de sinterizacdo foram torneadas, mas somente para
alguns parametros de sinterizagdo a resisténcia mecanica final das pecgas foi suficiente
para a execucao do torneamento. Adotou-se esta resisténcia para selecionar os
parametros de sinterizagdo mais adequados. O maior inconveniente da operagdo de
torneamento € o fechamento dos poros na superficie externa da peca. Optou-se entao
pela utilizacdo de um ataque acido para reabrir a porosidade. Inicialmente foi utilizada uma
solugéo 50% em volume de acido nitrico. De acordo com Dunn and Reay (1995), o acido
nitrico se apresenta como um reagente apropriado para a limpeza do material. Foram
também testados outros reagentes com capacidade de atacar o niquel conforme indicado
por Uhlig (1948), sendo eles o acido sulftirico e o acido cloridrico. O uso do ataque acido
criou a necessidade de uma posterior neutralizagdo para eliminar os residuos de acido do
elemento poroso. Foi empregada uma solugdo 5% em volume de NaOH para a
neutralizagdo. Entretanto, o ataque acido oxidou a pega, criando assim a necessidade de
uma posterior redugdo da mesma. A reducgéao foi feita em um forno tubular Jung modelo
TU3513 sob atmosfera de hidrogénio comercial, a 700°C por uma hora.

Outra alternativa de processamento testada para diminuir a distorgdo geométrica foi
a sinterizacdo de uma barra cilindrica macigca de niquel e posterior perfuracdo deste
através de eletro-erosdo. A vantagem em sinterizar um cilindro macigo é que a distorgéo
geométrica & quase nula devido ao aumento da relagdo D/L na peca. Para a fabricacao
da barra cilindrica foi utilizada uma outra matriz, mais simples que a anterior, com as
dimensdes iniciais da pega L = 50 mm e & = 12,9 mm. O preenchimento da matriz foi feito

com p6 NP-123 vibrado por 30s. Para a eletroeroséo foi utilizado um equipamento modelo
Engemap EDM-258S.
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3.2 - Caracteriza¢cao dos Elementos Porosos

Porosidade, retragao e desvio de circularidade foram determinadas para todas as
pecas. Estas grandezas foram, entdao, empregadas para determinar qual a rota de
fabricacdo mais adequada para a produgdao do elemento poroso. Andlise de imagens,
porosimetria de intrusdo de mercurio e teste de funcionamento do elemento poroso em
bancada foram realizados somente para algumas pegas selecionadas. A sele¢do destas
pecas foi feita de acordo com as propriedades inicialmente determinadas, sendo que as
pecas foram avaliadas levando em conta a porosidade, a retragdo, o desvio de
circularidade, e a resisténcia mecanica. Para estas pec¢as sdo desejados menor desvio de
circularidade, maior porosidade e maior resisténcia mecénica. A avaliagdo da resisténcia
mecanica foi realizada de forma qualitativa, através da resisténcia apresentada durante o
torneamento das pecas e montagem da bomba capilar. A resisténcia mecanica foi
considerada satisfatéria quando os elementos porosos suportaram o torneamento e a
operacao de montagem da bomba capilar.

3.2.1 - Determinagdo da Porosidade pelo Método Geométrico

A porosidade de todas as pegas foi determinada utilizando-se a técnica geométrica,
na qual mede-se a massa m, o comprimento L, o diametro externo &%, e a espessura S
das pecas. De posse destes dados, calcula-se a porosidade geométrica (Pg) segundo as
Equagées 3 e 4, onde p representa a massa especifica aparente (g/cm°), pyi a massa

especifica do niquel (oni= 8,9 g/cm®) e o diametro interno da pega (¢ =90,-2-S).

Pg=100-(1——] (3)

pzz-L-(@z—("iz) o
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3.2.2 - Determinagéo da Porosidade pelo Principio de Arquimedes

A determinacdo da porosidade pelo Principio de Arquimedes, Pa, foi também
realizada em todas as pecgas, nesse caso com o auxilio de uma balan¢a Marte modelo A
1600, com uma resolugao de 0,01 g. A técnica de Arquimedes foi utilizada para comparar
seus resultados com os obtidos pela técnica geométrica. O principio empregado nesta
analise encontra-se descrito na Norma MPIF-42. Pode-se entdo determinar a porosidade
segundo as Equacées 5 e 6, onde E representa o empuxo do material imerso no mercurio

( prg = 13,6 glcm?®).

Pa=100-(1—iJ (5)
pNi

m: Py - &
e SEEE— 6
P E (6)

3.2.3 - Determinagdo da Retragao

A influéncia dos parametros de sinterizacdo na retracao radial da peca foi, também,
analisada, no sentido de se determinar as dimensdes da matriz de modo que o diametro
final das pecas seja igual ao requerido pela bomba capilar. Para se garantir um bom
desempenho térmico do CPL, é importante que o elemento poroso apresente boa
uniformidade superficial e se ajuste perfeitamente a parede interna do tubo de aluminio
que compode a bomba capilar (Ku, 1993 e Maidanik et al., 1991). As medidas de didmetro
(;) foram feitas nas posi¢ées indicadas na Figura 18, perpendiculares entre si em cada
posicdo. Para o calculo da retragdo empregou-se a Equacdo 7, onde D é o diametro
interno da matriz, conforme pode ser observado na Figura 17. Foram calculados os
valores médios da retracdo para todos os conjuntos de quatro pec¢as produzidas com os
mesmos parametros de sinterizacdo e os desvios padrdo destes resultados. Para a
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determinacéo da retracido radial média dos elementos porosos foi calculado um didmetro

externo médio, &, segundo a Equagéao 8, na qual n € o numero total de medidas.

R:(D‘f"e).mo (7)

j [R—
P == 2P, (8)

Foi, também, realizado um estudo da retragéo ao longo do comprimento das pecas,
para as diferentes condicdes de sinterizagdo. Para tal foram marcadas cinco segdes de
corte para cada pec¢a, conforme pode ser observado na Figura 18. Em cada um destes
pontos foram feitas duas medi¢des do didmetro (<)) em posi¢ées perpendiculares entre si.
Esses cortes foram feitos nas posicées x =0, x=0,25L, x=05L, x=0,75L e x =L,
sendo L o comprimento total da peca. A posi¢cdo x = 0 foi determinada como sendo a
extremidade da pega posicionada na parte inferior da matriz. Para cada posi¢cdo x das
pecas foi determinado o valor médio da retracdo e o desvio padrdao dos valores (o),
utilizando as quatro pegas produzidas com cada conjunto de parametros de sinterizacao.
A retracdo radial média em cada posicao foi calculada de acordo com as Equagdes 7 e 8,
sendo n igual ao numero total de medidas em cada posi¢ao x. Desta forma determinou-se
a retragdo ao longo do comprimento da peca para cada condigao de sinterizagéo.
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Figura 18 - Localizagao dos pontos de medigao dos diametros da pega para
determinagao da retragéo e do desvio de circularidade.

3.2.4 — Desvio de Circularidade

A partir da variagdo do diametro de cada pecga nas posig¢oes indicadas na Figura 18,
foi determinado o desvio de circularidade (A), para cada conjunto de 4 amostras
submetidas a condigdes de sinterizacao similares. O desvio de circularidade representa o
valor da variagéo percentual do didmetro medido (<) em relagéo ao valor médio (Jm) na
posicao indicada, sendo determinado a partir da Equagéo 9, onde » € o nimero total de
medidas e j variade 1 an.

1w (844
,1_;-2]:1 [T]-mo (9)
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Também foi realizada a determinagdo do desvio de circularidade para cada
conjunto de pecas, produzidas com as mesmas condicdo de sinterizagdo, independente
das posi¢cdes mostradas na Figura 18.

3.2.5 - Anélise de Imagens

A aquisi¢cao das imagens foi feita por microscopia 6tica e microscopia eletrénica de
varredura de amostras dos elementos porosos. Para o preparo das amostras, as pecas
foram cortadas nas posigdes indicadas na Figura 18. As diferentes amostras foram, entéo,
embutidas em baquelite, lixadas e polidas. Foi feita analise de imagens em micrografias
com ampliagdes de 100 x, 200 x e 500 x, para verificar qual ampliagao propiciaria os
melhores resultados, em termos de resolugao e representatividade. Essas analises foram
realizadas com o auxilio do programa computacional “Imago” versao B, desenvolvido pelo
LMPT/UFSC (Laboratério de Meios Porosos e Propriedades Termofisicas de Materiais)
em parceria com a empresa ESSS (Engineering Simulation and Scientific Software). Com
o programa “Imago” foi feita a binarizacdo das imagens e as analises morfolégica e
topol6gica. Na analise morfolégica foi feita a determinagéo da distribuicdo de tamanho de
poros e da porosidade total.

Na analise topolégica foi determinado o alcance de correlagdo. Em uma imagem
binaria, define-se uma fungédo de fase dada por Z(x), na qual Z(x)=1 se x pertence ao
espaco poroso, e Z(x)=0 se ndo pertence. Para esta fungdo x=(i, j) denota um vetor
posicdo em relagdo a uma origem arbitraria. Neste trabalho assume-se a priori que as
imagens apresentam homogeneidade estatistica. A fragdo volumétrica da fase poro sera

dada pela Equagao 10, na qual o simbolo ( ) denota a média estatistica para o dominio

da imagem em consideragéo e P representa a porosidade média do material.

P =(Z(x)) (10)
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A funcao correlacdo para o espago poroso é definida com a hipétese de meio
estatisticamente homogéneo e escrita de acordo com a Equacgéo 11, a qual é definida para
cada deslocamento arbitrario v no plano da imagem.

Clu)=(Z(x)Z(x +u)) (11)

Com a hipétese de meio isotrépico a correlagdo dependera somente de u=/u/, de
acordo com a Equacgéao 12.

Cu)=(Z(,j)2(i +u,j)) (12)

E desta forma, pode-se determinar a fungdo correlagdo deslocando-se a imagem
sobre ela mesma na dire¢do de i (ou de j) em multiplos do pixel, calculando-se a
freqiiéncia de resultados associados a intersecgao de dois pixels pertencentes aos poros.
A correlagao nos da a probabilidade de que dois pixels separados por uma distancia u
pertencam a fase de poros. Os valores estatisticos da correlagdo variam de P para
deslocamento nulo, indo para em torno de P ? para deslocamentos grandes. O alcance de
correlacdo indica o quao ordenados estdo os poros na estrutura. Quanto maior for essa
ordenagao menor sera o limite de bombeamento capilar (Fernandes, 1994).

3.2.6 - Porosimetria de Intrusdo de Mercurio

A porosimetria de intrusdo de mercurio estd fundamentada na Lei de Young-
Laplace, que governa a penetragéo de liquido em pequenos poros. Para o caso especifico
de fluidos ndo molhantes, como o mercturio, a Lei de Young-Laplace pode ser expressa
pela Equagéo 13, onde d é o didametro do poro (m), o é a tensdo superficial do liquido

(N/m), p é a presséo aplicada no liquido (Pa) e ¢ é o dngulo de contato entre o fluido e o
sélido.
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_—4.0-cosg
p

d (13)

O volume de mercurio que penetra na estrutura € medido diretamente em fungao da
pressao aplicada. A caracterizagao do elemento poroso é feita através da medida do
volume de mercurio que penetra na amostra e da determinagdo do diametro dos poros. Os
resultados sao influenciados pela curvatura da superficie e pela temperatura que altera a
tensao superficial do mercurio. A literatura apresenta valores entre 130° e 180° para o
angulo de contato (o), (Bellini, 1992).

Para determinar o diametro critico de poro (D.) e a porosidade total, foi utilizado um
porosimetro modelo “Micromeritics Pore Sizer 9320°. O equipamento possui um sistema
capaz de gerar pressoes de 0 a 30.000 psia com preciséo de + 0,1%, sendo capaz de
medir poros na faixa de 0,006 a 360 um. Através de pressado hidraulica o mercurio &
forcado a penetrar na amostra. O volume de mercurio que penetra nos poros € medido
diretamente como fungdo da pressao aplicada. Conforme a pressdo vai aumentando,
mercurio vai penetrando nos poros menores. O didmetro critico de poro, é o didametro no
qual a maior parte do mercurio ird penetrar na estrutura. Quanto menor o D, maior a
diferenca de pressdo que o elemento poroso suporta sem colapsar, sendo essa a
diferencga entre a pressao do gas no lado externo do elemento poroso e do liquido no lado
interno. O didmetro critico indica a maior ou menor capacidade de transferéncia de calor
que o elemento poroso ira apresentar. Os diferentes métodos testados, neste trabalho,
para determinar a porosidade e a distribuicdo dos poros foram utilizados para comparar
resultados na analise de estruturas com alta porosidade (> 50%).

3.2.7 - Teste da Bomba Capilar em Bancada

No sentido de avaliar o comportamento térmico do elemento poroso, testes
preliminares foram, também, conduzidos em bancada experimental. Para montagem da
bomba capilar, o elemento poroso foi resfriado em nitrogénio liquido e colocado no interior

do tubo de aluminio ranhurado. Cuidados especiais foram tomados para eliminar a
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presenca de espacos entre o elemento poroso e a parede interna do tubo de aluminio
(montagem por interferéncia). Como etapa complementar, as tampas e conexdes de teflon
foram igualmente resfriadas e posicionadas, completando assim, a montagem da bomba
capilar. Aménia e acetona foram consideradas alternativas de fluido térmico. Por razées
de segurancga, acetona foi adotada como fluido de trabalho.

Como primeira etapa, foi medida a pressao efetiva de bombeamento capilar, com o
auxilio de uma bancada existente no laboratorio. Nesta analise, acetona é inicialmente
introduzida no interior da bomba capilar. Em seguida, ar comprimido é for¢ado pelo canal
de alimentagdo do liquido (Figura 3), até o aparecimento de bolhas de ar no canal de
vapor. Para esta condigdo tem-se o valor de pressdo que corresponde a maxima pressao
de bombeamento capilar. Como segunda etapa, a bomba capilar foi instalada e testada na
bancada experimental, conforme mostrado na Figura 19. De acordo com o esquema da
Figura 19, foram instalados 6 termopares ao longo do CPL para tomada de temperatura.
Através do uso de uma resisténcia elétrica, uma carga térmica pré-determinada é aplicada
a bomba capilar. As temperaturas sdao medidas a intervalos de tempo pré-estabelecidos,
para desta forma analisar o funcionamento do CPL com a carga térmica escolhida. Um
sistema de aquisi¢cdo de sinais conectado a um computador foi utilizado para leitura e
armazenamento de dados. O CPL é operado com o auxilio de dois criostatos (criostato
Lauda RK-20KP e criostato Lauda Ultra-Kryomet RUK-40S). O primeiro criostato é
utilizado para aquecer ou resfriar o reservatério, controlando assim a temperatura de

operagao do CPL. O segundo criostato é utilizado para remover o calor do condensador.
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Figura 19 - Esquema de montagem do CPL com os pontos de medigao da temperatura.

3.3 - Analise de Incerteza do Nivel de Porosidade

Para verificar se as porosidades medidas se encontravam dentro de uma
distribuicdo normal para um nivel de confianca de 95% foi utilizado o método de Dixon
(Santos, 1995). O teste de Dixon foi realizado para rejeitar resultados dispersos. Segundo
Santos (1995), medida dispersa é aquela que apresenta uma diferenca grosseira em
relagdo ao conjunto de medidas. E o teste mais utilizado para a analise de medidas
decorrentes de medigbes (analises, ensaios, etc.) quase iguais. A suposicdo para a
aplicacao deste teste é que a populagéo siga uma distribuicdo normal. Dado um conjunto
de medidas Z(h), sendo h=1;2;3;....;H, arranjados em ordem crescente, calcula-se o
coeficiente Q, por uma das expressdes apresentadas a seguir, o qual serda comparado
com os valores criticos de Dixon (Santos, 1995). Para o caso estudado o numero de
medidas realizadas se encontrava entre 3 e 7, logo Q1o foi determinado pelo maior dos
coeficientes calculados com as Equacdes 10 e 11.
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0] :M , para testar a medida Z, (14)
w Z(H)_Z(l)

0 = Zn=Luy , para testar a medida Z, (15)
Y Zw—Ly

Quando o teste de Dixon revela que uma das medidas extremas da série (a mais
alta ou a mais baixa) € uma medida dispersa, essa medida é descartada e o teste é
novamente aplicado aos valores H - 1 remanescentes. Isso ocorre sucessivamente até
que nao existam mais valores dispersos.



4 — RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 - Testes Preliminares

Testes preliminares foram realizados, utilizando-se 3 tipos de pés e diferentes
parametros de sinterizagao, visando encontrar indicativos sobre quais alternativas seriam
mais apropriadas a produgao dos elementos porosos. Devido as dimensées de projeto,
comprimento (L), espessura (S) e diametro externo (J.), de um elemento poroso, para
uso em bombas capilares, dificultarem o preenchimento da matriz, torna-se inviavel a
sinterizacao de pé solto. Inicialmente, o NP-123 se mostrou mais adequado que o pé
atomizado por apresentar uma maior energia superficial e sinterabilidade, além de
produzir pecas com poros de menor diametro. O NP-123 mostrou-se, também, mais
adequado que o NP-255 por apresentar pecas com um desvio de circularidade muito
menor, apesar de resultar em menor porosidade. O uso do p6 de niquel carbonila NP-255
foi descartado nos testes preliminares devido ao grande desvio de circularidade
apresentado pelos elementos porosos, apesar destas pegas apresentarem porosidade da
ordem de 70%. Os testes preliminares também indicaram que o principal problema a ser
resolvido com a utilizagdo de pdés de niquel carbonila seria a distorcdo geométrica
apresentada pelas pegas, o que ja era esperado devido a pega possuir um comprimento
(L) grande em relagcédo a sua espessura (S). Também foi verificado que a retirada do
macho antes da sinterizagdo era necessaria para que este néo ficasse preso no interior
da peca apbés a sinterizacdo. Dentre os compostos organicos empregados para
possibilitar a retirada do macho, o PVA e a parafina causaram alteragdes indesejadas nas
pecas devido ao material residual encontrado apds a sinterizagdo, enquanto que a
solugéo de estearato de Zinco - alcool apresentou maior facilidade para sua completa
remocgao.



RESULTADOS E DISCUSSAO 46

4.2 - Produgao de Elementos Porosos com o P6 de Niquel Carbonila NP-123

4.2.1 — Densidade a verde

O preenchimento da matriz foi realizado com auxilio de vibragédo. A variagdo da densidade
aparente obtida foi analisada para diferentes tempos de vibragdo com o p6 NP-123,

conforme Figura 20.
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Figura 20 - Densidade aparente para o p6 NP-123 vibrado no interior da matriz N° 1.

De acordo com a Figura 20, para tempos de vibragdo maiores do que 30s, a
densidade aparente permanece praticamente constante, assim, optou-se pelo tempo de
vibragéo de 30s. Nos testes de preenchimento da matriz realizados com pé batido, as
densidades aparentes obtidas foram equivalentes as atingidas quando o p6 foi vibrado
por 30s. Foi possivel manter a densidade aparente das pecas praticamente constante

para o material compactado por vibragdo por 30s.
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Para possibilitar a retirada do macho antes da sinterizagao foram testadas a adigcao
de compostos organicos e a pré-sinterizacdo. Essas etapas foram posteriormente
descartadas, pois obteve-se sucesso em retirar o macho logo apés o preenchimento da
matriz com o pé NP-123 vibrado.

No controle dimensional realizado para analisar o desgaste da matriz nao foi

verificada uma variacao significativa.

4.2.2 - Influéncia dos Parametros de Sinterizagdo na Porosidade

Assumindo-se 30 s como um tempo de vibragdo adequado para o processamento
do pé NP-123, buscou-se determinar os parametros de sinterizagdo mais adequados
relacionando-os com resisténcia mecanica, porosidade, retragéo e desvio de circularidade
dos elementos porosos fabricados.

Nos testes realizados com o pé NP-123, com temperaturas de 700°C e 750°C, as
pecas produzidas nao apresentaram resisténcia mecanica suficiente para o manuseio. Ja
para temperaturas acima de 1000°C e tempos maiores que 30 min, grande parte das
pecas trincou, provavelmente devido a ndo uniformidade de retracgéo.

As porosidades obtidas em sinterizagbes com temperaturas entre 800°C e 1000°C
e tempos de 15 e 30 min podem ser observadas na Figura 21, onde a porosidade das
pecas foi determinada pelo método de Arquimedes (Pa). Para cada condicdo de
processamento, foram realizadas no minimo quatro sinterizagdes, visando aumentar a
confiabilidade dos resultados obtidos. Na Figura 21 foram, entdo, plotadas as médias
dessas repeticoes com seus respectivos erros. Os resultados obtidos que sdo mostrados
a seguir se encontravam dentro de uma distribuicdo normal para um nivel de confianca de
95% segundo o teste de Dickson.
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Figura 21 - Comparagéo entre as porosidades obtidas para os tempos de 15 e 30min.

Pode-se observar uma tendéncia de redugdo da porosidade com o aumento da
temperatura. A maior redugdo de porosidade verificada para 1000°C/30min se deve,
provavelmente, ao aumento da difusdo volumétrica que provoca a densificacdo das
pecas. Devido a disperséo nos resultados, ndo se pode afirmar que o aumento do tempo
de sinterizagcdo de 15 para 30 minutos causou uma diminuigdo da porosidade final das
pecas, para todas as temperaturas testadas.

Os resultados obtidos pelos métodos geométrico (Pg) e de Arquimedes (Pa) para
as pecas sinterizadas por 30 minutos foram muito préximos, conforme pode ser observado
na Figura 22. Devido a essa semelhanga entre os resultados repetir-se para todas as
condi¢ao testadas, optou-se por apresentar somente os resultados obtidos pelo método
de Arquimedes. A porosidade determinada pelo método geométrico se aproxima da
determinada pelo método de Arquimedes devido a geometria simples das pecas

fabricadas possibilitar a facil medi¢cao do volume.
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Figura 22 - Comparagéao entre os métodos empregados para determinar a porosidade das

pecas produzidas com o tempo de 30 minutos.

Os fatores determinantes para a escolha do tempo e da temperatura de
sinterizagao séo a porosidade, a resisténcia mecanica e o desvio de circularidade. O
desvio de circularidade sera discutido posteriormente, contudo é preciso ressaltar o fato
de que o desvio nas pecas foi considerada alto para todos os parametros de sinterizagédo
empregados.

Os melhores resultados com relagcdo a porosidade e a resisténcia mecanica foram
obtidos para as condigbes de 950°C/30min e 1000°C/15min. Para essas condigdes
obteve-se as maiores porosidades com resisténcia mecanica satisfatéria. Nao foram feitos
testes especificos para avaliar a resisténcia mecanica. Assumiu-se que as pegas
possuem uma resisténcia mecanica satisfatéria ao suportarem as forgas decorrentes do
processo de torneamento, operagéo esta que foi empregada para a corregao do desvio de

circularidade. A resisténcia mecanica é fundamental para que a pe¢a suporte os esforgos
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