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RESUMO

0s componentes de aluminio sinterizado foram westudados
em dois niveis distintos: €Cid tecnologia de fabricag3o e; (iid
estudo do material . Para tal, foi construida uma camara de
sinterizagdo visando atendef aos rigidos controtes impostos ao
ciclo, no que diz respeito a variagao de temperatura e ponto de
orvatho.

0 material produzido foi uma liga de composi¢ao similar
a forjada 2014, contendo adigdes de 4.4% Cu-0.8% Si—-0.5% Mg. Os
parametros microestruturals como tamanho de gr3o, frag¢ao
voiumétrica de segunda fase e poros, foram determinados atraveés
de microscopia 6tica, enquanto 6s »precipitados endurecedores,
contornos de gr3o e b6xidos, foram observados em microscépio
eietrdnico de transmissac. Determinou-se 0s valores de
resistancia e ductilidade nas pressoes de compactagaoc de 180,
250 e 400 MPa e nas condigdes de tratamento térmico T4 e TS. Os
mecanismos de fratura foram discutidos a partir de observagaes
em microscbpio 6tico e eletrdnico de varredura.

0s resultados da analise microestrutural mostraram que,
durante a sinterizagdo, ocorreu crescimento do grao associado
ac coalescimento de particulas, desde que a distribuigdo do
tamanho de particulia, na faixa de 50 a 120 u#m, evoluiu de 25%
para aproximadamente 55%. A fragdo volumétrica de segunda fase
mostrou niveis crescentes com o aumento da porgsidade inicial,
indicando a ocorréncia de maior quantidade de fase liquida nos

corpos com menor densidade verde,.
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0 mecanismo de sinteriza¢do, asaociédo a formac¢ao de
fase liquida, promoveu ¢ rearranjamento e mudan¢ca de forma das
particulas, densiflicando o material através da formacgao de
"necks™, ruptura e distribuicdo de 4xidos e, preenchimento dos
poros. Em rela¢do ao comportamento mecanico, verlficou-se que
enquanto a tensdoc de ruptura apresentou um pequenc acrascimo
com 0 aumento da pressac de compacta¢do, a ductilidade aumentou
em até 70%, mostrando uma dependéncia linear para a resisténcia
e exponencial para a ductilidade.

0 modo de fratura dos corpos de prova foli
predominantemente intergranuiar, sendo sua origem assocliada a
concentra¢ao de deformacao em poros, gerando trincas, e 3

presen¢a de fase eutatica e oxidos nos contornos de particula,

0s quais foram responsaveis pela propagacio das mesmas,.

foi
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ABSTRACT

The §tudy of sintered alumlnlum'parts was divided iInto
two different levels: (i) fabrication technology: (||) study of
the material, A sintering chamber was buiit to allow for
rigorous control of  the sintering cycle: considering
temperature variation and furnace dew point.

The material produced was an alioy of similar
composition to the forging alioy 2014, with 4.4% Cu - 0.8% Si -

-0.5% Mg additions. The microstructural parameters, like grain
slze) second phase and pores volumetric fraction, were
determined by optical microscopy, while hardening precipltates,
grain boundaries and oxides were observed by electronic
transmisslon'mlcroscopy. The resistance and ductility values at
compacting pressures of 180, 250, 400 MPa and T4 and T8 heat
treatment conditions, were determined. The fracture mechanisms
were discussed from optical and scanning electronic microscopy
observations.

The resuits of microstructural analyses have shown
that, during sintering, grain growth related to oparticle
coalescence was observed, explained by the evolution of 25% to
55% of graln gsize distribution in the 50 to 120 fm 20ne. The
second phase volumetric fraction presented an increasing
behavior with respect to increases in "porosity, indicating a
greater tiquid phase quantity 1in the lower green density
specimen.

The sintering mechanism, associated to |iquid phase
formation, causes rearrangement and shape change of the

particies, densifying the material trough neck formatlon,
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fragmentation and distribution of the oxides and pore filliing.
In respect to mechanical properties, It was verified that,
‘while the tensile strength showed a Iittie increment with
increases In compacting pressure, the ductility increase in
70%, showing é linear dependence for strength and an
éxponential dependence for ductility. '

The fracture behavior of the specimen was predomlnéntlv
intergranular, and |t was related to the strain concentration
In the pores and cracks generation, and to the presence of
eutectic phase and oxides in the particie boundaries, which

induced the crack propagation.



CAPITULO 1 | .

INTRODUCAO E OBJETIVOS

As caracteristicas inerentes do aluminio no que diz
respeito as propriedades mecanicas, fisicas, quimicas, térmicas
e elagtricas, tornou este material alvo de intensas pesquisas,
visando adequa-io & um processo iguaimente atrativo e
vantajoso, como a Metalurgia do Pé; Iiniciando em 138468 com o8
estudos de Irman e Zeerieder, desenvolivendo ¢ processo S.A.P.
(Sintered Atuminum Products), os metalurgistas do pédé, somente
em meados da década de B0, venceram dois dgrandes desafios: a
fina e estavel camada 6xida que reveste todas as particulas de
aluminio seria fragmentada e digstribuida por uma fase |iquida,
enquanto a problematica éxtracao das pegas do Interior da
matrli fol resolvida através do uso de lubrificantes especial-
mente desenvoividos, adicionados & mistura.

Movida pelo interesse da lnd&strla automobilistica e de
.eletrodomésticos, a Metalurgia do Po de componentes de
aluminio , apesar de incipiente, desponta como forte
concorrente no mercado de pegas estruturais & base de <cobre e
a¢o inoxidavel. Devido a sua baixa densldadé, 0 custo por
unidade de volume é similar ao do po de ferro, abrindo assim dm
vastb campo de aplicagdes para pedas de aluminio, que se torha
ainda mais vantajoso, quando 0s componentes exigirem elevada

tolerancla dimensional, face a excelente ductilidade do

atuminio,



0 riglido controle de temperatura e atmosfera imposto ao
cicio de sinterizacao de componentes de aluminio, induz & ldéia
de uma tecnologia sofisticada, restringindo o seu emprego, em
escala comercial, aos Estados Unidos, Canada e continente
europeu. Entretante, o atual westagio de desenvoivimento da
indastria prasileira ja wviabiitiza a utllizac56 do processo
convencional de compactacao e sinteriza¢ao de componentes de
aluminio, tanto pelo volume da produg¢do industrial como pela
disponibiiidade de pos e demais equipamentds necessarios a
implementagcao da tecnologia de sinteriza¢ao. A récionalizqcao
no emprego de mataeria-prima e consumo -de energia pode,
igualmente, contribuir para introduzir e consolidar o mercado
de componentes sinterizados & base de aluminio no Brasil,
allando as propriedade inerentes de méterlal, as vantagens
caracteristicas da Metalurgla do Po.

O objetivo central do presente trabalho & o dominio da
tecnologia de fabricacdo de componentes de ligas de aluminio,
via Metalurgia do Pd. Em particular estuda—-se a liga Ai-49.494%Cu-
0.8%51-0.5%Mg, de composig¢dao similar a liga fundida e
trabalhada 2014, que éhcomerciallzada na forma de mistura de
pos pela Aicoa, Alcan e Eckart-werke., Este trabalho envolve
diversas etapas, das quais podem ser definidos 0s seguintes
cbjetivos especiflcos:

1 - Desenvolvimento do processo de fabrica¢io de 1igas

de aluminio;
"2 - Caracterizagio microestrutural;
3 - Estudo dos mecanismos de sinterizac¢ao;

4 — Avalilag¢ao do comportamento mecanico e;

5 - Anallise dos mecanismos de fratura.-:



CAPITULO 2

TECNOLOGIA E APLICACGES DE ALUMINIO SINTERIZADO

2.1 INTRODUGXO

As vantagens técnicas e econdmicas do processo de
Metalurgia do Pd vém atraindo um namero crescente de pesquisas
visando, além da substituigcdo do processo convencional de
fundigao para diversos sistemas de liga, o0 desenvoivimento e
otimizagaoc de materiais obtidos através de técnicas dnicas,
caracteristicas da prépria Metalurgia do Pa.

No caso part[cular das ligas de aluminio, duas areas
se destacam: a dos componentes obtidos pelo processo
convencional de compactagao e sinterijzagao, onde o fator

‘econdmico normaimente & o determinante do seu emprego, e o das

ligas de alto desempenho, onde as propriedades desejadas para o

material desempenham o fator fundamental.

Vencidos os primeiros desafios, que iam desde
explosdes nas fabricas produtoras do pd, até a dificuldade de
extrair o compactado da matriz, a Metalurgia do'Pé dp_ aluminio
é empregada hoje, inclusive, na produgio de componentes aero-
espéciais de alto desempenho, prometendo reduzir o consumo de
combustivel em até 50% nos avides convencionais; Abre—-se assim,
um mercado encrme para aplicagdes que requeiram resisténcia
mecanica, baixo peso, resisténcia a corrosao, estreitas

tolerancias dimensionais e exceiente usinabilidade, caracteris-



ticas inerentes ac atuminio,.

2.2 METALURGIA DO PO = PROCESSO CONVENCIONAL

A prqducéo de componentes de aluminio, obtidos via
compactagdo e sinterizacdoc de misturas de pés de aluminio e
elementos de liga, apresenta probiemas especificos relacionados
a camada oxida, sempre presente em todas as particulas de
éluminip, e ao uso de iubrificantes adicionados & mistura que,
eventualmente, podem se decompor ou combinar, resuitando em
produtos que atrasam a consolidagao dos contatos e,
consequentementé, a sinterizagao. |

. Com a desenvolvimento do S.A.P., ( Sintered Aluminum
Products) por R. Irmann e A. Zeerleder nos anos 40 {11, que
consfste numa moagem de po de aluminio com um teor elevado de
alumina (aproximadamente 15% Alzoa), secuido de um processo de
conformagao com altoe grau de deformagido, como extrusao,
iniciou—se 0 desenvolvimento de uma nova geragso de materiais
para a Metalurgia do Pd, de futuro bastante promissor.

A possibilidade de ecbnomia de energia devido &
baixa densidade, a facil usinabilidadé, além das propriedades
mecanicas, tornaram o aluminio um alvo de intensos estudos e
pesquisas dos metalurgistas do pd, visando seu emprego,. em
especial, nas indistrias automobilistica, de eletrodomésticos,
téxtil e de computadores [3,6,9]

Na década de 60, Dudas e Storchheimm (21,

desenvolveram o processo de sinterizag¢ao, atraves da adig¢ao de

elementos de liga formadores de fase liguida, fragmentando a

camada oxida e assim, permitindo uma boa figa¢g3o entre as



particutas. Entretanto, a aceitag¢dao comercial do processo 8o
scorreu ~com o desenvolvimento de lubrificantes sadlidos
adequados que, adicionados a mistura, impedem a soldagem das
particulas de pé nos pun¢663 e paredes da matriz, e pouco
interferem na sinterizagao. Assim, desenvolveu—se um Pprocesso
de baixo custo, competitivo com muitos produtos fundidos,
extrudados ou usinados e que requeiram operagdes caras de
acabamento [4,7). Além disso, componentes  de aluminio
sinterizado podem substitulir outros materiais obtidos opela
Metalurgia do Pa, wutilizando 3suas <caracteristicas de balixa
densidade, resisténcia a corrosao, excelehte dutlilidade
permitindo facil calibragao em estreitas tolerancias
dimensionals, elevada condutibilidade térmica e elétrica, entre
outras,'otlmizando a aplicagao.

Basicamente, sdo utilizadas trés composigoes gquimicas
de pos de aluminio, variando o teor de cubre: 0,25: 2,5 ¢ 4,5%
em peso, sendo comercializadas na forma &e misturas prontas por
varias empresas, como Alcoa e Alcan nos Estados Unidos e
Eckart-Werke na Europa.

0 aluminio & um elemento singular, visto que somente
oito elementos de liga apresentam solubilidade sdlida maior que
1% at., contrastando com a situagio do hiquel_e titanio, onde
29 e 43 elementos de |iga, respectivamente, tem solubilidade no
.equitibrio, maior que 1% ét. [S1, Dai, os elementos de !iga
utilizados estarem restritos ao <cobre, silicio, magneéesio e
Zinco, com os teores dos diversos elementos sendo praticamente
0s mesmos empregados na metalurgia da fusdo. Assim, a liga 201
(Alcoa), Atumix 123 (Eckart-Werke), MD-24 (Alcan) tem

composicao similar a liga 2014, enquahto a MD-768 (Atcan) tem

|



composiGgao
A

das para a

similar a forjada 7075.

tabela 1 apresenta as composigdes das ligas utiliza-

producio de componentes de aluminio sinterizado.

TABELA 1 - Ligas a base de aluminio disponiveis no mercado
[ 4,86, 8]

Grade Cu Mg Si Mn Zn {Outrosjtiubrif.
201a8" 4.4 | 0.5 | 0.8 - - - 1.5
2oz2a8" 4.0 { - - - - - 1.5
601A8" n.25| 1.0 8| - - - 1.5

|so2a8" - | o.8 - - - 1.5
Alumix123°| 4.5 | 0.5 - - 1.5
Alumix321°| 0.2 | 1.0 - - . 1.5
Alumix13- | 4.5 | 0.5 - - 1.5
mnaa® 2.0 | 1.0 - - - 1.5
Mp24°® 4.4 | 0.5 0. - - 1.5
MDES" g.25 1.0 -1 0.10f - - 1.5
MD76° 1.6 | 2.5 - - | o.20| 5.8| - 1.5
Sinteral® | 4.0 | 0.8 - - - - 1.5
Rolamento5 3.5 0.85] 0.1 - - 5 -
MD4160° t.0f - | 1.0 - - - -
MD4080° - - 2.0f - -~ - -

1+, Alcoga - disponiveis sem

lubrificante - AG.

2, Eckart-Werke - Disponiveis sem lubrificantes -

3. Alcan.

4., Powder Metalluragy

tn

c.

Lubrificante especial.

5. Chrysler Amplex - contém 2,5-2,8% Sn e 1,75-2,25% Pb.

¢, Alcan -

pré—iigados para componentes porosos.



Propriedades Mecanicas

As propriedades mecanicas dos componentes sinterizados
dependem além, obviamente, da composi¢d0 quimica, de outros
parametros como densidade verde, temperatura, teﬁpo e atmosfera
de sinterizagcao. Por exemplo, um ponto de orvalho elevado da
atmosfera diminul sensiveimente a resisténcila da pe¢a, devido a
oxidagao que ocorre ao longo dos canals de poros existentes.
Somente o uso de pontos de orvalho inferiores a —40°C garantem
boas propriedades aos compactados, resultando em valores de
tensao de ruptura similar ou superior as de bronze, latdo e
niquei-prata, bem como, do ag¢o carbono de balxa-media
densidade.

A tabela 2 apresenta um quadro comparativo de
propriedades mecanicas de aluminio e outros materiais obtidos
pela Metalurgia do P&. 05 valores de alongamento sao similares
aqueles do bronze e a¢o inox 316, poréh inferiores aos do latao
ou da liga niquel—-prata. A liga de aluminio sinterizada mais
utilizada é a que contém adig¢des de'4.4%0u, 0.8%S1 e 0.5%/Mg.
Com d tratamento termico de solubillizagd3o e envelhecimento, a
tensao de ruptura'desta liga, compactada a 95% DT, sobe de 209
MPa para 262 MPa, se envelhecida naturalmente, e atinge 327
MPa, quando do envelhecimento artificial, o que representa
aproximadamente 70% da llga.slmllar forjada. Assim, de um modo
geral, as proprledades encontradas nos materiais de atuminio

sinterizado s&0 satisfatdérias para aplicagdes estruturals,

substituindo componentes & base de cobre e ago inoxlidavel.



TABELA 2 -~ Propriedades mecéanicas de aluminio e outros mate-

riais obtidos via Metalurgia do P& [4},

e %y £
Material (g/cms) (MPa) (%)
bronze - .
90-10 6,4-7,¢2 95-135 1-3
latao 7,2-8,0 135-260 0-21
g80-20 ! !
inox _ . L
318 6,2-6,6 260-49410 2-10
ago - - 3+ -
carbono 6,2~-7,0 115-320 0,5-1
llgas de - _ 1 _
aluminio e,42~-2,64 136—-327 c-6

t tratados termicamente
Aplicacgdes

0 wuso de <componentes de aluminio sinterizado é
crescente em um grande namero de aplicagdes, [2-4,6,9-151,
sendoc que o mercado de componentes da indastria de madquinas de
escritorio [10-121 & o que emprega a malor variedade de pegas.
Outros mercados que Iindicam um potencial crescente de
utilizag¢ao, s30 o automobilistico (3,6,13), o de wutensiiios
eletrodomésticos {14), de maquinas de costura [29] e ogutras
aplicacoes estruturais, ‘

Na indastria de maquinas de escritério [(10-121 gsg
maiores esforgos estdo concentrados no aumento de velocidade

das opera¢coes, bem como, na redugao de forga e niveis de
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TABELA 3 - Reagdes invariantes para ligas binarias de aluminio

{321

Elemento

Ag
B

Be
Bi
Gd
Co
Gr
Cu

Fe
Ga
Ge
In
Li
Mg
Mn
Mo

Nb
Ni
Pb
Sb
Si
Sn
Sr
Ti
Tm
v
Y
Zn
Zr

Temperatura
(]

C

578
660
645
660Cb)
650(b)
660
660(c)
550

655

30
425
640

600
450

660
8660(c)

660(c)
640

660
660
580
230
655
865(c)
6845
665(c)
645
380
606(c)

Solubilidade Sotubitlidade
fiquida sgiida
peso (%) atémico (%) peso (%) atdmico (%)

72.5 60.8 55.6 23.8
g.0ae 0.0549 <g.oo1 <0.082
0.87 2.56 0.0863 0.188
3.4 0.45 <0.1 <0.01
6.7 1.68 0.47 <0.10
1.0 0.46 .<0.02 <8.01
0.41 0.21 0.77 0.40

33.15 17.38 5.87 2.48
1.87 0.3 0.085¢2 0.025

98.9 87.¢2 20.0 - B8.82

53.0 29.5 6.0 2.30

17.5 4.65 0.17 0.04
9.8 30.0 4.0 13.8

35.0 ~37.34 14.8 16.26
1.85 : 0.97 1.82 0.90
0.1 0.03 0.285 0.0586
0.01 g0.003 0.22 0.064
6.12 2.91 0.05 . 0.0a3
1.52 0.20 0.156 0.0¢
1.1 0.e5 <0.1 <0.0e

12.6 12.18 1.85 1.58

88.5 97.83 <0.01 <g.ooe
0.15 0.084 1.00 0.57

10.0 1.749 <8.1 <0.01
0.25 0.133 0.6 0.32
7.7 2.47 <0.1 <0.03

85.0 . B88.7 82.8 66.4
0.1 0.033 0.28 0.085

(a) Reacoes eutéticas, exceto (b) Reagdes monotéticas;
(c) Reacdes peritéticas.
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TRATAMENTO TERMICO

Figura 7 - Diagrama esquematico do processo de sinterizagac de

componentes de aluminio.

A distribuigdo do tamanho e forma das particulas visa
atender, basicamente, aos requisitos de escoabilidade e
compressibilidade exigidos, ja que homogeneidade de mistura e
alta densidade verde sao parametros fundamentais para a
cbtengao de propriedades ofimlzadas dos componentes
sinterizados. A tabela 4 apresenta a distribui¢aoc de tamanho de
particula normalmente empregada para as misturas de pos & base

de aluminio.
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TABELA 4 - Distribuigao de tamanho de particula [361.

Maiha (mesh) Faixa tipica (%)
 + 50 | restante
- 50 + 100 10-20
- 100 + 240 20-30
-~ 200 + 325 15-25
-~ 325 30-44

A fina cémada éxlda (=~30R) que reveste todas as
particulas de éluminio @ facilmente rompida durante a
compactécso. Dai, a tendéncia das oparticulas de aluminio a
soldar a.frio nas paredes da matriz e pupcaes, exigindo o
emprego de um lubrificante, que pode estar nas areas de contato
(tubrificagao externa) ou ser adicionado a mistura
(lubrificagdo interna) [2,9,10,34, 351,

Ao contrario do que ocorre na producdoc de pegas de
ferro e metal duro, onde o lubrificante auxilia na agregacao
das particutas, na compacta¢dao de pds de aluminio a resisténcia
a verde dos compactados diminui com a adigdo de lubrificantes
(figura 8), o que pode ser atribuido a redu¢do do namero de
contatos %etélicos durante a compacta¢ao poréem, apresentando
ainda boas caracteristicas de manuseabllidade [491,

Na figura 8 ainda, verifica-se que a resisténcia dos
compactados & aumentada apés o tratamento de "dewaxing", indi-
cando que ocorre a sinteriza¢ac de contatos de particulas em
temperaturas relativamente baixas, provavelmente nos locals das
soldas a frio. Por outro lado, os compactados com lubrificante
diminuem sua resisténcia apés o "dewaxing", sugerindo gque 'a“
expansdo térmica, associada ao fendmeno de’vaporizacéo e saida

do lubrificante, rompa contatos feitos na compactac¢ao.
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A- ANTES "DEWAXING"
8- APGS "DEWAXING"

[(mPa]
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Figura 8 - Resisténcia a verde dos compactados em fungdo do

teor de tubrificante [341,

Para minimizar os efeitos negativos que a introdugaoc de
lubrificagao acarreta, foram desenvolvidas ceras organicas e
acidos graxos especiais, com baixos teores de umidade (devido a
possibilidade de formagao de bolhas de hidrogénio) e cinzas
residuais, visto que aproximadamente 10% do lubrificante
introduzido permanece apos a operagao de “"dewaxing” [341. A
tabela 5 apresenta alguns destes lubrificantes e éuas
principais caracteristicas.

Comumente, a ‘compactacéo é_feita em matriz de duplo
efeito de carregamento wuniaxial, preferenciaimente de metaf
duro com as misturas contendo entre 1 e 2% de lubrificante, d
que evita as soldas a frio e aumenta a vida atil do ferramental
{8,10,29,34,36]1. Porém, o teor atimo de lubrlffcante na
mistura, depende da geometria e do peso do compactado,sendo

fungao ainda da distribui¢do do tamanhe de particula [91,
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TABELA § - |Lubrificantes wutilizados e suas caracteristicas

[2,35,361 ,

. Umidade e teor_de| Teor de cinzas
Lubrificante volateis a 105°C residuals (%) Fabricante
Sterotex 0.01 0,02 Cap.City - USA
Acrawax C. 0.08 0,00 Giyco Ch. = USA
Mikropulver C - g,00b5 Hoechst - RFA
|Nopcowax 22 g.09 . g,02 Nopco Ch. = USA

Devido a sua elevada ductilidade, na compactag3oc de p6s
de aluminio utilizam—-se baixas pressoes para atingir belevada
densidade verde. Considerando a massa de lubrificante
adicionada, atinge—-se 90% da densidade tedarica com menos de 200
MPa, sendo que S&0 necessarios aproximadamente 700 MPa para a
maioria dos pds metalicos atingirem este mesmo percentual da

densidade teédrica [4,101, A figura 9 compara a compressibili-
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< . /
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w
o
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PRESSAO OE COMPACTAGAO (MPa)

Figura 9 - Gurva de compressibilidade [4],
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dade de pos de aluminio e p6 de ferro, indicando um potencial
em relagdo ac tamanho de pe¢as que podem ser produzidos com as
prensas existentes e mesmo a utilizagdo de prensas de miitipla
impressao.

A sinteriza¢ao dos compactados a base de aluminio
torna-se possivel devido a formagao de fase liquida, que pode
penetrar o fino, mas altamente estavel, filme 6xido que rompeu
durante a compactagao.

0 liquido eutético, tendo baixa energia interfacial com
0o aluminio e com o 6xido [9,34,37-39), espaiha-se tanto pela
superficie dxida das particulas, como por entre o0 oOxido e o

metal base, garantindo assim uma  boa ligagao entre as

particuias, como mostra esquematicamente a figura 10.

PORO Al,03  Cu LIQUIDO EUTETICO

COMPACTADO
VEROE

TEMPERATURA EUTETICA.
(548 — 560°C)

Figura 10 - Representag¢ao esqdemética da mudanga estrutural de

compactados Al-Cu durante a sinterizagaoc [401,
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A adigdo dos elementos de liga como cobre, siticio,
zinco e magnésio, entre outros, pode ser feita na forma de .pos
element;res ou devpés pre—ligados, obtidos via atomizagdo. A
figura 11 moestra o comportamento dilatométrico de algumas |igas
de atuminio, onde se verificam fortes efeitos de expansao nas
temperaturas de formagdo de eutéticos. Por outro lado, pos pré-
ligados, como AiMg 50/50, AiISi 12 ou AiICu 33, quando da
formagdo de fase liquida nas correspondentes temperaturas
eutéticas, difundem mais rapidamente paré a matriz em virtude
de melhor molhabilidade, causando menor inchamento (1,91,

0 brusco lﬁchamento que se processa durante a sinféri—

zagdoc (figura 11) @& atribuido a duas causas Dbasicas [34,37]:
devido a forma¢ao da fase liquida e & entrada dos elementos de
iiga em solugao solida, embora outros fendmenos tem sido
descritos na literatura [38,39]1, 0 rapido encolhimento que se
segue &, provavelmente, devido ao mecanismo de dissolugdo~
reprecipitagao, comum @ sinterizagao com fase liquida, que
serad discutido no capitulo 4.

€ a fase liquida também, fundamentaimente, responsavel
pelo rigido controle de temperatura que se impﬁe-ao processo de
sinterizagao de componentes de aluminio. Devido a suave
inclinagd3o da linha "quuidus" do sistema aluminio—cobre,
minimas alteragoes da temperatura implicam em grandes variagdes
de quantidade e composigao do iiquido eutético, podendo gerar

distor¢des que Iinutilizem 0S componentes.
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Figura 11 - GComportamento dilatomaétrico de pdés elementares e
pré—-iigados durante a sinterizagdo de componentes

de aluminio [11,

A figura 12 mostra o diagrama de equilibrio aluminio-
cobre, onde se verifica que, por exemplo, para a composig¢ao
At—-4%Cu, a SEDOC, tem-se >~ 12% de fase " eutética com 15%Cu
dissolvido, enquante que a 630°C, a quantidade de fase liquida
8 de == 23% (12%Cu), praticamente o dobro, podendo causar dis-
torgoes acentuadas e exigindo, portanto, um controie de = 5°c
da temperatura de sinterizagdo [4,6,28,34,35,37;42,441.

A quantidade de fase liquida formada e sua molhabili-
dade 830 essenclais para a obteng3o de uma baixa porosidade,
permitindo assim atingir nivels razoaveis de propriedades
mecdnicas. A figura 13 apresenta, de modo esquematico, a

dependéncia da tens3o de ruptura e de alongamento em fun¢3o “da

porosidade, indicando uma relac3o aproximadamente {inear para a



28

fun¢gdo tensao de ruptura vs,. poros e exponencial para

alongamente vs. poros (891,

1200

1100-1084.5°

000

TENPERATURA, °C
o
<

’ 33 .
- 300 L ¢ up ' u L L 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 I
Cu S 10 185 20 25 30 35 490 45 S50 53 60 65 70 TS 80 85 90 953 A

ALUMINIO % PESO

Figura 12 = pgjagrama de equitibrio aluminio—-cobre (371,
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Figura 13 - Djagrama esquematico mostrando a dependé&ncia da
tens3o de ruptura e alongamento em fung¢io da

densidade do sinterizado [291,
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Com o processo convencional de compactag¢ao e
sinterizagao, a porosidade residual @ de aproximadamente 7%
para corpos compactados a 80% de densidade verde (180 MPa) e 3%

para compactados a 895% de densidade verde (400 MPa) [4} .

3.2 FORNOS E CICLOS DE SINTERIZACZO

0s fornos utilizados na sinterizagao de componentes de
aluminio devem atender aos seguintes requisitos: Cid prever a
retirada do lubriflcante: Ciid> ter condigdes de manter a pureza
necessaria da atmosfera, Isto &, ponto de orvaiho <{-40-C e:
Ciiid> permitir o uso de taxas de resfriamento adequadas.

Basicamente, exlstem trés categorias de fornos:
intermitentes, continuos e fornos a vacuo. Apesar dos fornos
intermitentes e a vacuo exigirem menor investimento inicial e
menor consumo de gases, a taxa de produgio permanece entre
baixa e média (capacidade de até 45 kg aluminio/hora). Por
outro lado, fornos continuos apresentam altas taxas de
produ¢cido, exigindo porém maiores investimentos em equipamentos
e controles, além de um malor fluxo de gases protetores da

atmosfera, em virtude do ponto de orvalho reguerido (< "4020)

[41 421,

Fornos intermitentes

Com a vedagao das portas, o consumo de gas nos fornos
intermitentes & radicalmente reduzido, sendo que fluxos entre
EB_g 47 |/min s3o0 empregados em camaras com volumé de atée 40 |
{41 ,421, com o ponto de orvalho na entrada dos.gases, entre -57

e -62°C (equivalente a 120 ppm de agua e oxiganio [431), man-
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tendo o mesmo adequado no Interior da camara, isto &, na faixa
de -40 a -45°C (entre 72 e 128 ppm [431),

A figura 14 apresenta o ciclo de agquecimento para estes
fornos, com o lubrificante sendo retirado paralelamente  ao
aguecimento, na faixa entre 350 e 420°G, quando entdo a taxa de

P

aquecimento & aumentada ate a temperatura de sinterizacao

situada entre 530 e 630°C, visando minimizar distorgdes [9). O
tempo de permanéncia na temperatura é fungao das
caracteristicas dimensionais desejadas, sendo que apos

. . ~ -~ N ’ ° ’
sinterizagao, as pegas sao resfriadas até 425 C, através de um
jato de ar langado externamente a camara. 0s componentes Sao

entao removidos do forno e resfriados ao ar ateé a temperatura

ambiente.
750 I
Sinteri-
) |‘-z'on;6';-‘{
60 /" — e
é) Retirado / \{sfrhmomo
- de lubrl-l’ oo ar
P~ ficonte |
g 450 | L l
- | 3
é Toxa de
w 300 ) resfriomento _
a / (399C/ min) 1
w
.— .
1 )
5C/ ] ancr{mm N
. to em 6¢n|
|
0
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TEMPO (min)

Figura 14 = Giclio de sinterizag¢io em forno intermitente [421

Fornos continuos
Nestes fornos as pegas 850 transportadas em bandejas de
aluminio anod!lzado (por exempio, de 150 x 100 mm), com veloci~—

dades variando entre 50 e 200 mm/min, sendo injetados gases
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inertes em todas as aberturas, no sentido de formar uma cortina
protetora, impedindo a entrada de ar e garantindo assim o ponto
de orvalho adequado (< =40 C).

A figura 15 llustra wum ciclo de sinteriza¢ao para

fornos continuos de atmosfera a base de nitroganio ou amdnia

dissociada.
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Figura 15 - Ciclio de sinteriza¢do para fornos continuos [42),

Apds a eliminagdo do lubrificante, as pegas sofriam
resfriamento até aproximadamente 3d0°0,_ ao se movimentarem
entre as zonas de pré-aquecimento e de alta temperatura.
Desenvolvimentos posteriores mostraram que 0 aquecimento
continuo (linha tracejada na figdra 15) ndo0 acarretava em danos
as propriedades dos sinterizados, sendo portanto vantajoso.
Nesses fornos sao empregadoé elementos de aquecimento do fipo
Niquei—-Cromo, sendo que controles de tehperatura com variagdes
de ate * e,8°c 330 obtidos através do ajuste de varios trans-
formadores de nucleo saturado que controlam proporcionaimente
cada elemento ao longo das zonas de aquecimento. AsS pegas sao

resfriadas rapidamente afé 150°C em uma zona refrigerada a agua
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e dai sofrem lento resfriamento até 65°C em uma regiao mais
fria do forno (41,6421,

A taxa de produgao de componente% de aluminio
sinterizado em fornos continuos depende da largura e velocidade
da correia transportadora, como também da forma e tamanho do
compactado. Devido a baixa densidade e a baixa temperatura de
_sinterizacaq dos componentes de aluminio, nao existem |imita-
¢des relacionadas com a capacidade de <carga das correias
transportadoras. Sao enconfrados fornos continuoes com largura
de bandeja de 950 mm, com capacidade de até 225 kg/h de compo-

nentes de aluminio, o que equivale, tendo como base o namero de

pe¢as, a 775 kg/h em componentes de ferro sinterizado [421 ,

Fornos a vacuo

A sinferizacéo'de componentes de aluminio também pode
ser realizada em vacuo, resultandoc em propriedadés mecdnicas
bastante similares aquelas obtidas em atmosfera de nitrogénio.
0 nivel de vacuo requerido, cerca de 27 ?a (200 #m Hg) & facil-
mente atingidd com bombas rotativas, dispensando maiores
cuidados em reia¢§0 3 atmosfera de sinterizagao.

0 ciclo de sinteriza¢aoc para pegas de aluminio em
fornos a vacuo, mostrado na figura 16, foi obtido em wum forno
‘de 205 mm de diametro, no gqual o0s compactados foram pré-
sinterizados separadamente para remogao do lubrificante. Assim,
0 aquecimento & feito diretamente até a températura de
éinterizac§o, aps um nivel minimo de vacuo sér atingido. Apés
a sinterizagao, as pegas sao resfriadas no forno até = 260°¢C,
quando entao 0 vacuo é desligado, e o restante do resfriamento

praossegue ag ar.
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Figura 16 - Ciclo de sinterizagao em fornos a vacuo (421,

3.3 ATMOSFERAS DE SINTERIZACKO E PROPRIEDADES RESULTANTES

A selegao da atmosfara de sinteriza¢do influe em
pﬁaticamente todas as etapas do ciclo de sinterizécéo, causando
profundas alteragcdes desde a escolha do forno, tipo de
tubrificac3o, composigio quimica, densidade verde minima, tempo
e temperatura de sinterizagdo, e obviamente até as propriedades
mecanicas dos componentes sinterizados.

Basicamente,foram desenvolividos dois processos : o0 de
sinterizagaoc em atmosfera controléda [2,4,9,35,38,42 ,441, ¢
qual exige rigido controle da temperatura e pureza da
atmosfera, permitindo a adigao de lubrificantes a mistura; e o
processo de sinterizagio ao ar [9,44-461, onde taxas de
aquecimento elevadas e curtos tempos de sinterizag¢do permitem
alcangar valores razoaveis para as propriedades mecanicas,
exigindo porém, o uso de lubrificagio externa, processo de

pouca aceitag¢ao comercial.
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3.3.1 SINTERIZAGCAO EM ATMOSFERAS INERTES

LY

S30 mais comumente utilizadas as atmosferas & base de
nitrogénio super seco (ss), com teores de wumidade e oxigénio
Iinferiores a 10 ppm, embora também possam ser empregadas amdnia
dissociada ou vacuo. O uso do nitrogédnio esta, basicamente,
associado aos resultados obtidos em termos de propriedades
mecdnicas elevadas do sinterizado, bem como, a inexistancia de
perigos relacionados a explosoes: |Isto pode, eventuaimente,
ocorrer quando do emprego de amdnia dissociada, devido ao
percentual de hidrogénio (75%)que, combinando com oxigénio pode
resultar em mlsturas'explosivas (13,20 ,41 ,421,

As propriedades mecanicas um pouco inferiores, obtidas
coh_amania dissociada, aparentam estar relacionadas com a
présenca de hidrogénio ou d¢e amdnia n3o-dissociada na atmosfera
de sinterizagdao [47] . burante 0 processo, o0 nivel de amdnia
pode creécer ndvaménte, sendo que, juntamente com o hidrogénio
ifvre, podem ser fontes de absorgao de hidrogénio pela fase
liquida na temperatura de sinteriza¢ao, levando a niveis
crescentes de porosidade quando do hesfriamento, reduzido assim
as propriedades mecanicas dos sinterizados [42]1,

Ja a utillzagdo de. Qécuo como atmosfera de
sinteriza¢do, implica na redu¢d3o em aproximadamente 15°C  da
températura de sinterizagao, no sentido de evitar distorgoes
excessivas ou mesmo fusao parcial dos compactados. A figura 17
mostra a influéncia da atmosfera de pré-sinterizagao
("dewaxing”) na tens3o de ruptura e alongamento, indicando
meilhores propriedades com o uso do nitrogénio quando a

densidade verde & de 85% da tedrica, e propriedades bastante
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similares quando sac empregadas elevadas densidades verdes.
|déntica @ a Infludncia do nivel de vacuo, atingindo-se
gfoprledades superiores com a pressao de 1,3 mPa (0,01 #m Hg),
quando se utllilza menores pressses de compactacasc (85% DT),
enquanto propriedades similares sac encontradas em pressoes de
1,3 mPa e 27 Pa, no caso de maiores densidades verdes (80% ODT)
(tabela 6). Assim, ailam de eliminar a necessidade de bombas de

difusao, consegue~se minimizar o tempo de pré—-vacuo do forno

(41,421,
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Figura 17 - |nfluyéncia da atmosfera de pré-sinterizagcio nas
propriedades mecanicas de liga 201AB (T4), sinteri-

2ados 20 min sob vacuo a 580°C [421 .
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TABELA 6 = Influéncia do nivel de vacuo nas propriedades

mecanicas (551,

Liga Densidade Tensio de ruptura‘ Tensao de Ruptura2
(% DT % (MPa) % (MPa)
cU01AB-THB 85 186 283
(Alcoa) 90 303 3049
601AB-T8 85 178 _ 208
(Alcoa) 90 2e3 225
95 227 245

(t) nivel de vacuo: 27 Pa:
(2) nivel de vacuo: 1,3 mPa.

A tabela 7 apresenta o0s valores de tenséao de‘ruptura e
alongamento para a liga cZ201AB (Alcca), sinterlizadas nas
diversas atmosferas, No vacuo, sio obtidas propriedades
simitares as em nltrogénio, para -80% de densidade verde e,
somente pouco lnferiorés a B85%, sendo gque 08 valores de
alongamento sempre foram 03 maiores quando do uso de vVacuo.

As proprlédades ligelramente inferiores obtidas na
maioria das pegas sinterizadas em vacuo, qguando comparadas com
03 slinterizados em N, advém, provaveimente, da perda de
magneésio por vaporizagdo a temperaturas elevadas, bem como, da
maior porosidade resultante nos componentes sinterizados a
vacuo. Analises quimicas realizadas em pegas sinterizadas a
vacuo [41) indicam perdas entre 25 e 50% do teor de magnésioc na

superficie. Esta perda pode ser reduzida com o uso de pressoes

parcials de nitrogénio ou argdnio durante a sinterizagao [411].
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TABELA 7 - Propriedades mecanicas da liga 201AB - Alcoa em

diversas atmosferas de sinterizagdo (4,41 421 .

Atmosfera Densidade Tensao de Tensdo de |[Alongamento
" de verde escoamento ruptura (25 mm)
sinterlzagao (%) LMPal {MPal (%)
. 4 41 41
: T1 170(124), 201¢138), | 3,0 (1,5),
80 T4 205(131) 245(165)1 3,5 (2,0)
Nltrogéglo T8 - 323¢(e21) -
(T4=585 C) T 181 208 3,0
95 T4 214 c6e 5,0
TG 327 332 2,0
T1 1491 161 2,0
90 79 - 163 198 2,5
T6 - 297 80,5
Amdmia
dlssocigda T1 152 1749 2,0
(Ts=595 G) 85 T4 180 221 3,0
TG 287 288 ' 1,0
T1 143 185 4,0
80 T4 187 241 5,5
Vacuo T6 287 296 2,0
(T,=580 C) T 146 184 ‘ ‘4,0
85 T4 ' 185 250 6,5
T8 230 312 2,0

+ valor minime garantido

Variagdes dimensionais durante a sinterizac3o

Normaimente, a variagao dimensional (preferenciaimente
negativa) e a reprodutibilidade dimensional das pegas
produzidas, s3o os fatores que determinam a sele¢do dos
parametros densidade verde, temperatura e tempo . de
sinterizagao, a despeito dos valores de resisténcia mecsnica e
alongamento maximos (91, A figura 18 mostra a influéncia da
atmosfera de sinterizag¢ao sobre a wvariag¢ao dimensional das

pecas, em fungao da densidade verde.
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Figura 18 - |nfluéncia da atmosfera de sinterizagdo sobre a

variag¢ao dimensional de componentes de atuminio

liga 201AB (Aicoa) (421,

Na mesma figura, verifica—se que componentes
sinterizados em nitrogénio encolhem para quaisquer densidades
verdes usadas, sendo estes resultados validos somente enquanto
o ponto de orvalho & mantido inferior a —40°G e a temperatura é
mantida constante (* 5 G) durante toda a etapa de sinterizagao.
0 uso de‘temperaturas acima da adeqqada resultam em excessivo
encolhimento associado a distorgdes, enquanto que em
temperaturas abaixo da adequada, as peg¢as incham e si3o menos
resistentes. Ja atmosferas com ponto de ‘orvalho superiores a
—40°G, resuitam na expansao dos componentes e redu¢i3c de
prdpriedades mecdnicas (9,44 481 (figura 19).

0 tamanho de particula dos elementos de tlga tam

importancia limitada na resisténcia mecanica dos componentes de

aluminio sinterizado {561, porém & de fundamental importancia

para o controle e altera¢do da variagao dimensional dos <corpos

sinterizados.
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Figura 19 =~ |nflyéncia do ponto de orvalho na variagio
dimensional e tens3oc de ruptura da liga Al-9.4%Cu-

0.5%Mg [441,

A figura 20 mostra a Influéncia do tamanho de particula
do cobre, para duas fragoes distintas de pés de aluminio, na
variagio dimensional resultante, indicando que somente pos de
cobre com tamanhg de particula aproximadamente inferior a 250
mesh (>~ B5 um), resultam ne e colhimento dos sinterizados, isto
para o pdé de aluminio mais fino, enquanto o pdé de aluminioc de
250 #m nio apresenta possibilidade de gerar componentes com

variagao dimesional negativa.
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Figura 20 - vVariagdo dimensional do sinterizado em fungdo do

tamanho de particuta (91,

3.3.2 SINTERIZACXO AO AR

‘Estudos relacionados com a produgao de componentes de
aluminio sinterizados ao ar foram publicados hé quase 50 anos
por Cremer e Cordiano [49) num processo gque wutiiizava pds de
aluminio puro ou ligadoe <(aluminio-cobre), sendo compactados
entre 550 e 820 MPa e sinterizados durante 30 minutos ao ar. No
inicio dos anos 70, Storchheimm (45,461 desenvolveu um método
de produgdo de componentes de precisdo a base de aluminio

sinterizados ao ar visando diminuir custos de operagdoc e de
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controle de qualidade, reduzir investimentos em equipamentos e
mio-de-obra altamente qualificada, e assim expandir‘ 0 mercado
para pecas de aluminio sinterlzado.

O principal obstaculo no emprego desta tecnologia é a
impossibilidade do uso de lubrificantes junto & mistura,
obrigando ao desenvblvlmento da técnica de lubrificacao das
paredes das matrizes e pung¢des. O0s melhores resultados foram
obtidos com dleo de silicone, depositado através de "spray” nas
cavidades da matriz, a <cada nova operagao de compacta¢do.

A necessidadé de ativar e acelerar a sinterizagao
conduziu a duas alteragdes em relagio a sinterizagao em
athsferas protetoras: Ci) aumento do teor de silicio e
magnésio, que geram camadas &xidas protetoras na faixa éntré
400 - 475°C: Ciid o emprego de taxas de aquecimento mais
elévadas, de no minime 40°G/min. Ao lado disso, o0 tempo de
sinterlzac§0~deve ser diminuido, até no maximo 10 minutos,
visto que as prbpriedades deteridram em tempos mais longos
[44-46] | |

O0s parametros criticos da sinterizag3o em atmosferas
controlédas, como temperatura e pdnto de orvalho, praticamente
nenhuma infludncia exercem sobre as propriedades mecanicas, bem
como, sobre as variagdes dimensionais, quando da sinterizag¢3o
‘a0 ar. A figura 21 mostra a Influéncia do ponto de orvalho
sobre a tensao de ruptura da liga Al-4% Cu-0.6% Mg, sinterizada
ao ar, comparando—-a com a liga A!-4.4% Cu~-0.5% Mg sinterizada‘
em nitrogénio, evidenciando que, para ligas sinterizadas ao ar,

a tensao de ruptura Independe do ponto de orvalho.
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Figura 21 - jnfludncia do ponto de orvalho sobre a tensioc de

ruptura de 1igas de atuminio [441

0 mesmo ocorre em relagao a infludncia da temperatura
sobre a variagao dimensional das pe¢as. A figura 22 mostra que
componentes de alumin!o'sinterlzados ags ar permitem grandes
fiutuagdes da temperatura de sinterizagao (x 15°6) sem
alteragao dimensional.

A tabela B apresenta propriedades de duas composigdes
dekligas a base de atuminio sinterizadas ao ar, mostrando o
potencial desta tecnologia. Resultados similares foram obtidos
por Ramasamy et al., para lligas Al-Cu-Mg sinterizadas e forja—
das, mostrando forte dependéncia apenas da densidade verde
(501 ,

Apesar dos resultados obtidos com a sinterizagiac ao ar,

esta tecnologia nd3o foi absorvida peio mercado, o quail utiliza
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o processo de sinterizagao em atmosfera de nitrogénio na

maioria das aplicagdes.
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Figura 22 - influéncia da temperatura de sinterizag3o sobre  a

variacao dimensional de ligas de aluminio [441

TABELA 8 - Propriedades mecanicas de ligas de aluminio sinteri-

zadas ao ar [441,

Liga Tratamento Tensao de Dureza Alongamento
térmicao ruptura (MPa] | (HB] [%]
Aluminio T4 230-250 75-80 5
Cu:3,5—4,5 - -
Mg.0,5-1,0 T8 250 280 85-30 e
Aluminio _ A ‘
Cu:0,25méx T4 130-150 45-50 6
Mg:0,8-1,2 T8 160-180 55-80 4
$1:0,5-1,0
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3.4 OPERAQUES SECUNDARIAS

Os componentes de aluminiq sinterizado podem sofrer as
mesmas operagdes pdés—sinterizag¢dc que os demais produtos
obtidos pela Metaliurgia do Pa, incluindo calibragao,
tratamentos térmicos, deformagdo a frio e a quente, usinagem e
tratamentos superficiais, entre outros.

Devido as distorgdes que.normalmente gcorrem durante a
sinterizagao, a calibrag3do & uma etapa quase que obrigatéria na
producéd de pegas de aluminio sinterizado, atingindo—se’
estreitas toler@ncias dimensionais devido a sua excelente
dutilidade, com pressdes entre 300 e 600 MPa, dependendo da
liga e da quantidade de deformagdo plastica imposta [4,7,42,531

Os componentes de aluminio obtidos via Metalurgia do
Pa, permitem a realizagdo dos mesmos tratamentos térmicos que
sao aplicados as ligas fundidas e forjadas. As pegas s3o0
aquecidas ao ar na faixa de 504 & 538°C (fung3o da composigao
quimica{:durante 30 minutos e em segquida resfriadas rapidamente
em Aagqua. A tabela 9 apreéenta 0s principais tratamentos
térmicos aos quais os componentes de aluminio sao submetidos
[2,4,10 541, |

A figura 23 apresenta a tensio de rqptura em fungao da
densidade verde para— 0s diversos tratamentas térmicos
possiveis. O trataméhtb térmico T4 (envelhecimento natural) é o
mais empregado, em virtude de aliar boa resisténcia mecéhica

com maxima ductilidade.
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TABELA 9 - Tipos de tratamentos térmicos utilizados para ligas

de aluminio [421

Tipo

Descrigao

T

T2

T4

TG

T8

-504 e 538 ¢ (fungao da composigao quimicay,

1h a 41D°C, resfriamento no forno com taxa de 30°C/h

ate ESD°C ouU menos.

Resfriamento sob N, até 430°¢C (alto cobre) ou 260°C

(baixo cobre), seguindo resfriamento aoc ar até
temperatura ambiente.

Tratamento T1, seguido de forjamento a frio.

Aquecimentoopor 30 minutos ao ar a temperaturas entre
504 e 538 C, resfriamento rapido em dgua e

envelhecimento de no minimo 4 dias na temperatura
ambiente.

Aquecimentoopor 30 minutos ao ar a temperaturas entre

resfriamento rapido em agua e envelhecimento

artificial (18 horas a temperaturas entre 180 e
220 C, fungdo das propriedades desejadas).

Seiubilizar, recompactar e envelhecer artificialmente
conforme tratamento TH.
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Figura 23 - Efeito da densidade e condig3o térmica na tensio de

ruptura da liga 201A8B (Alcoca) (511,

As proprledadéé das peg¢as sinterizadas 830 aumentadas
pela combina¢io dos efeitos de endurecimento por deformagao,
densificac¢ao é iigagaoc entre particulas, através do escoamento
de material que ocorre no forJamento a frio, aumentando em até
50% o valor da tensdo de ruptura sem afetar a dutilidade do
‘material £4,101, A tabela 10 apresenta o0s valores das
propriedades 'em diversas condigbes de tratamentos, para uma

tiga especiaimente desenvolvida para o PPOC&SSO de forjamento a

frio (41,
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TABELA 10 - PpPropriedades de sinterizados forjados a frio [4,481,

Condigao Tensao de Tensao de Aiongamento
Liga térmica e de escoamento ruptura 25 mm
deformagao o, z[MPaJ OR[MPa] (%)
Sinterizado’, T1 75 160 10.0
Al-4.0%Cu Forj. a frloz T2 216 134 2.3
202A8 Forj. a frio T4 148 237 8.0
(Alcoa) 2 .
Foerj. a frio2 T6 173 274 8.7
Forj. a frio T8 50 280 3.0

1 Estado T1 - 80% DT.
2 Deformag¢ao: 18 a 23%

Para a obtengdao de valores maximos de propriedades
mecanicas e fisicas, torna-se necessérié a operagao de
forjamento a quente em métrizes fechadas, em que as pré—-formas
sinterizadas s3o aquecidas ac ar entre 200 e 450°G, dependendo
da composi¢ao quimica e do escoamento de metal necessarioc para
atingir as propriedades requeridas. A tabela 11 apresenta
valores de propriedades mecanicas para a liga 201AB (Alcoa),

indicando o incrementa de resisténcia e ductilidade com o

forjamento a quente.

TABELA 11 - PpPropriedades de sinterizados forjados [4, 551,

Condigao Tensdao de Tensaoc de Alongamento
Liga térmica e de escoamento ruptura 25 mm
deformagao 2, »[MPal o, [MPal (%)
Al-4.4%Cu’ Sinterizada" 181 208 3.0
0.8%S5i-0.5Mg Forjadaz TG 255 400 18.0
o -
c01AB Forjada T& 413 455 8.0
({Alcoa) '

1 Estado T1 - 90% DT.
2 Forjamento: 50% de redugac na altura
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Engrenagens, poilas e bielas, que s3oc elementos com
geometria adequada para o processoc de Metalurgia do P&, e
envolvem movimentos relativos, tornam a resisténcia ao desgaste
um Importante critério na seiegdo de processos e materiais.
Testes reullizados com diversas |igas slnterlzédas e com a liga
fundida A-380 (Ai-8,5% S1-3,5% Cu e mais Zn, Fe), frequente-
mente empregada em aplicagSes que envolvem desgaste, indicam um
grande potencial para 0s componentes sinterlizados, sendo que
moderada resisténcia ao desgaste & conseguida apenas com
tratamentos térmicos, enquanto que em condigdes severas de
desgaste, a anodiza¢ao dura [511 e a nitretagdo lidnica [52]
podem ser empregadas, resultande em protegdes superficials

similares ou mesmo superiores as desenvoividas peia

carboneta¢do ou nitretagao de pegas ferrosas.
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CAPITULO 4

MECANISMOS DE SINTERIZACAO

4.1 INTRODUGCZXO

Um compactado obtido a partir da mistura de pés
en;ontra-se afastado de seu equilibrio quimico, sendo este
atingido somente durante a sug sinterizag¢do. Em determinado
instante, na temperatura de sinterizagio, todas as fases
presentes no dfagrama de equilibrio dos constituintes podem
ser geradas no material, permitindo ent3o, Inclusive, 0
surgimento de fase liquida. No cuaso dos constituintes de menor
quantidade serem complietamente soldveis na matriz, a fase
liquida permanece apenas no estagio Inicial da sinterizag3o,
tornando~-se termodinamicamente instavel e solidificando.

A ocorréncla de fase liquida permanente ou transiente
depende do tipo de diagrama de fase [56,57] e da composigao
quimica do sistema. Sua atua¢do no processo de homogeneizagido
quimica dos constituintes de menor quantidade depende da
distribuigdo do liqﬁido dentro do esqueleto sinterizado,
atraves de forgas capilares. No caso do completo preenchimento
dos poros primarios e dos contornos de grio pela fase liquida
{58,501 ,a maxima distancia de homogeneizagao via difusdo no
estado solido & a metade do maior tamanho de gr3o da matriz.

Por éutro lado, no caso de sinterizagd3o atraves da

total difusao no estado solido (sinterizagio sem fase Iiquida)
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esta distancia & a metade do mailior grac das particulas dos
elementos de liga que, em muitos casos & maior que o da matriz.
Assim, a distribui¢ao dos eiementos secundarios na matriz (grau
de homogenelza¢ao) depende fortemente da moilhabilidade do
liquido na matriz solida. [60-64] , Com suficliente
moihabiiidade o transporte de massa ocorre através dos canals
do esqueleto, se a pressdc capilar nesses canals (pp) for maior
que a pressac capilar que retam as particulas dos elementos de
liga no lugar onde seriam formados 0s poros secundarios (ps),
isto ¢, se o raio dos poros primarios for menor que dos
secundarios.

Se ?33 >eavr (onde 733 é a energia livre de interface

sl
gblido-sélido e ¥ @ a energia livre de interface solido-

sl
liquido), o transporte de material também & possivel através
dos contornos de grao lﬁil,‘com estes dois mecanismos sendo
responsaveis éela distribuigao de massa em escala macroscépica,
e a homogenizagao dependendo da difusividade e temperatura,
aléam do caminho de difusdo, que & meio graoc da matriz (vlge
figura 249).

QOcorrendo 733 < ev as interfaces disponiveils para a

s’
difusio dos elementos de i1iga do {iquido para a matriz sao
restritas 3s dos poros primérios, sensiveimente menores do dque
no casoc do transporte via contornos de grao.

Ja no caso de bmolhabllldade insuficiente, ¥ <27

e
ss sl

pp < ps, nao ocorre penetra¢3o nos contornos e a fase liquida

permanece nos focais originais dos eiementos de itga,

significando que a homogeneizag¢3io ocorre, principaimente, via
difus3o no estado séiido diminuindo assim, as vantagens da

sinterizag3do com fase liquida [60,61]
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Poro .
secundario

Figura 24 ~ Modelo de homogeneizag¢ao possivel para slistemas

com boa moihabilidade [611 .

4.2 MOLHABILIDADE DE SOLIDOS E OXIDOS POR METAIS LIQUIDOS

A molihabilidade de um solido por um |liquido pode ser
interpretada através do "Sngquio de contacto”™, conforme definlido
na figura 25. Este &ngulo estd relacionudo com as trés tensdes

superficliais envoividas, ¥ , ¥ e Y

sg s ig
938, sodiido-liquido e ltiquido-gas, respectivamente, através da

, das interfaces sdliido-

equag3o formulada por Young em 1805 [66] .

719 cosé = y -7 (1)

sg sl
Esta equagao foi mais tarde demonstrada por Gibbs [67]
baseada em conceltos termodinamicos e, mais recen t emente, por

Johnson [68]1
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_

2

SOLIDO

7/

7

Figura 25 - pefinigao do anguio de contato (651,

0 liquido moiha a superfiéle do 8dlido quando cos® > 0,

isto &, quando rsg > 73'. Assim, pode-se definir a forga
motora da moihabillidade, Df, como:
D, =7 -7 2)

f 89 si

Quando Df 2 r‘g, & = 0 e o liquido flui espontaneamente
sobre a superficie sdoltida. A figura 26 mostra a influéncia do
dngulo de contato @ na sinterizugao, com o tota! preenchimento

dos poros quando o dngulo @ proximo a zerc e a permanéncia dos

mesmos quando a moihabllidade & diminuida.

Figura 26 - Rngulo de contato: (a) & = 8°; (b) & = 85 I621,
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No caso de interfaces gsélido~liquido, muitas vezes @&
conveniente pensar na tensdo interfacial ¥y, com referéncia as
"tensdes de superficies da fase soclida e liquida no vacuo. Gom
esta finalidade, Dupre [69) definiu o "trabalho de adesdo”, Wa:

wa - ¥ (3)

"
&
+
&

onde Wa tem a dimens§§ de energia por wunidade de area
superficial. Isto & igual ao trabalho que precisa ser efetuado
no sentido de separar duas fases de area superficial wunitaria
no vacuo. Portanto, o trabalho de adeséq € uma medida da
resisténcia da ligagdo entre duas fases. Sob vacuo e na

auséncia de adsorgao de bomponentes do liquido na superficie do

¥_, ), pode-se reescrever

591100 (ou rsg sy

Wa = ¥ (1 + cos &) (4)

tv

Assim, quando a tens3do superficial da faée liquida riv
8 conhecida, o trabalho de adeééb pode ser experimentaimente
determinado, a partir da medi¢30 do "3ngulo de contato”.

Das equagdes anteriores, veriflca-se que a forga motora
da molhabllidade @& afetada por .dols fatores: a_ tensao
superficial a& liquido e @ resisténcia das ligagdes sdlido-
liquido, Wa.

Df = - (Ylv - Wa) (5)

Dessa equagao, verifica-se que ocorre molhabilidade

quandoc Wa > Y‘v

L
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jsto significa que o liquido molha a superficie solida
somente se a energia das ligagdes que est3o sendo criadas @
maior gque a tensao supérficial do tiquido.

No caso de interfaces metal liquido—éxido, & amplamente
aceito o modelo de Weyl [701, gnde assume—-se que a adesao com
6xidos &, essencialmente, governada pelas interagdes de &tomos
do metal somente com o0s anions oxigénio.

Humenik e Kingery [70] foram 0s primeiros a avaliar que
o trabalho de ades3o de metals liquidos em superficies o&xidas
aumenta com afinidades crescentes do metal por oxigénio, 1isto
@, com o aumentb da energia ltivre de forma¢do do 6xido. Naldich
{711, obteve em seus experimentos evidéncias de que o trabalho
de adeséo aumehta também com o decréscimo da resisténcia da
ligagao oxigénio-metal no estado salido.

Um outro resultado interessante esta relacionado com ©
drastico aumento do trabalho de ades3o com malores concentra-
¢Ges de oxigénio ou enxofre em soldcao no liquido [72,731,
Naidich [711 atribui ao oxigénlo em solu¢do no liquido, a
formagaoc de um complexolMezﬁf— com o metal vizinho, sendo este
absorvido na interface em fung3o de atragio eletrostatica do
cation Me. com a camada anionica da superficie‘séllda. Assim,
o trabalho de édeséo, ou.seja, a resisténcia destas ligagdes,
tornar-se—-ia aproximadamente igual & energia para romper a
ligagdo entre dois axidos. A presenca do oxigénio é
fundamental, visto que atomos neutros nao se ilgariam aos
anioﬁs oxigéni6 da superficie séiida (figura 27).

No sistema aluminio-alumina, estudado por Condurier et
al [741, ¢ trabalho de adesdo & de aproximadamente 100 md/m

na temperatura de fus3o do aluminio, aumentando drasticamente
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3QQ@O. Py p .éTu’Qumo
OO0 %8) lSdL'DO

Figura 27 -« jpterface metal iiquido-6xido de acordo com o mode-

lo de Naidich {711

com a temperatura, até atingir 1000 mJ/nF acima de 95000, que @

a temperatura limite na qual o aluminio liquido pode penetrar a

camada o6xida. A penetracaoc da camada éxida pode ser facilitada
também, através de elementos de liga (751, que sendo mais
eletropositivos que o aluminic, como por exemplo Ilitio e

"

magnésio.provavelmente substituem-no ao longd da camada oxida,
levando ao enfraquecimento do filme, porém aumentando a
moihabiiidade da fase |iquida. Complementando, Kimura et al
[761 concluiram que adi¢des de indio, chumbo e tantaio diminuem
a tensdo superficial v,, do aluminio 1iquido, facilitando a

089031050 de llgas de aluminio em esqueletos de fibra de

carbono, via vaporizagao no vacuo.

4.3 TIPOS DE SINTERIZACRO COM FASE LIQUIDA

A - utilizagao da fase liquida como mecanismo de
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densifica¢ao e homogenelizagao, a temperaturas mais baixas e
tempos mais curtos de sinterizagao, para obtengdo de
microestruturas que oferegam propriedades fisicas e mecanicas
superiores as sinterizadas no eétado salido, exige que
determinados critéerios sejam obedecidos, no sentido de otimizar
a sinterizac¢ao. Assim, pode-se citar [61,63): (1D 3 fase solida
deve ser soldGvel no liquido, mas a solubilidade do 1liquido na
matriz deve ser baixa: Ciid as i1inhas "solidus”™ e ™"iiquidus"”
devem ser decrescentes: Ciiid bpoa molhabiiidade ¢ Ygq > 2 ?s‘);
Civ) grande diferenga entre a temperatura de formagio da fase

liquida e a de fusao da fase solida.

Basicamente, o tempo de permanéncia da fase liquida
estéd associado & composi¢ac média da 1iga (¢c). Na figura 28
verifica—~se que a fase quufda estara sempre presente ate a

homogeneizagdo, se ¢ for menor que c e, estard temporariamente,

se maior que CL.

PERMANENTE =— Cy —e TRANSIENTE

Figura 28 -~ Diagrama de fase indicando a presenga de fase

liquida (611,
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Fase liquida permanente

Para a otimizagao da sinteriza¢dao com fase liquida
permanente devem ser satisfeitos critarios distintos. Enﬁuanto
que com pos elementares, a temperatura & aumentada ats atingir
a formagao da fase liquida, com pdés pré—iigados pode-se
trabalhar com a temperatura super—salida, acelerando a
sinterizacao. A presenca de eutéticos, boa molhabiliidade e
sglubilidade do s6lido no liquido, sao requisitos importantes
para a obten¢ioc de sSistemas com fase |iquida permanente,
conforme visto na figura 29, onde estdo listados os parametros

gque otimizam cada processo {631,

SINTERIZAGAO COM FASE

SINTERIZAGAO COM LiQUIDA PERMANENTE

FASE LIQUIDA PERMANENTE 2"Liquious” € "soLious” DECRESCENTES
# ALTA SOLUBLIDADE DE B NO LIQUIDO E MOLHABIL IDADE ¥ ALTA SOLUBILIDADE DE B NO LiQUIDO E EM A
% BAIXO PONTO DE FUSAO PARA A ) % EUTETICO DE BAIXO PONTO DE FUSAO
%"LICUIDUS - SOLIDUS" DECRESCENTES E SEPARADAS # BAIXA SOLUBILIDADE DE A EM 8
T T

P
n—. — ———— o — ——
@
O e b —— —

-~

)

Figura 29 - Djagramas de fases com caracteristicas adequadas a
sinteriza¢cao com fase liquida permanente no caso

(a) pods pré—-ligados e (b) pos elementares [63],

A figura 23.h, de um tipico comportamento euteéetico,
mostra as caractéeristicas desejadas para a sinterizagcdao de pos

elementares, com formagi3o de fase liquida permanente, tais como
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[61,63,781; balxa solubilidade do aditivo na matriz, para
gvitar inchamento durante 0 aguecimento:; elevada 3olubiiidade
da matriz no aditivo e no liquido: 1inhas T"solidus” e
"{lquidus™ decrescentes e; baixa temperatura do eutédtico.
Sistemas nos quais o liquido se forma a partir de reagoes
periteticas, apresentam sensibilidade & taxa de aquecimento e
outros parametros dé processso, sendo portanto de menor
interesse quando @ visada a otimizagao do processo.

0 concelito de sinteriza¢do super-salida [63,77] esti
ligads ao aquecimento dos pds pré-tigados até uma temperatura
entre as linﬁas "solidus™ e "liquidus", quando entic ocorre a
formag¢ao dé fase iiquida dentro de cada partichla, resultando
na sua fragmentacao e levando a uma melhor homogeneizagao do
que no caso de particulas elementares. A densificagdo ocorre
rapidamente com & forma¢ao da fase liquida e aumenta a medida
que & quantidade de liquido fica malor. A figura 30 mostra

esquematicamente a ruptura e 0 rearranijo das .-particulas

associados com a sinterizagdoc super—soiida.

SINTERIZACAO SUPER-SOLIDA
PARTICULA
PRE -LIGADA
PORO
S
‘g
~
O
& /
<
\ 4
(v)
&
%
GRAO
LiQuibo
———.
DENSIFICACAO

Figura 30 = Sinterizacdo super-sdiida {631,
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Fase liquida transiente

Embora menos efetiva em relagao a densificagdo, a fase

.

liquida transiente apresenta beneficios relacionados a excelen—
te sinteriza¢ao que & obtida sem as dificuidades de controle de
crescimento de graoc, comuns a sinterizagao com fase liquida
bermanente, sendo poreém, bastante sensivel a flutuagdes no
processamento dos pés e mistura, como também aos parametros de
processo.

As extgéncias para ocorréancia de fase |liquida transi-
ente incluem Interscliubilidade mitua entre 08 componentes, com
a composigao madia ficando numa regiao dé 66!03 fase. Na figura
31 a rea¢3o eutética conduz a formagio de liquido, através de
Interdifusdao durante a sinterizag¢ao. 0O liquido deve ter alta
soclubilidade no sdéiido, sendo que ele desaparece com o tempo de
sinteriza¢ao, o que pode levar ao Inchamento e formagio de
poros, o que & indgsejado para materials com fung¢idoc estrutural.
0 tiquido precisa moihar o s6lido e ter atta taxa de difusaoc no
mesmo, sendo que estes critérios sao satisfeitos através do
. decréscimo da temperatura de fusdo com a adigdo de elementos de
liga e pela Intersolubiliidade de compohentes (61,633,

~0.controie das variaveis de prgcesso inclui tamanho de
particula, composig¢ao _ guimica, taxa de agquecimento e
“temperatura maxima, sendo que a densifica¢do estd assocliada a
quantidade e tempo de duragao da fase liquida. Sistemas que
apresentam a formag3o de compostos intermediarios, geralmente
de alto ponto de fusao, que Inibem a Interdifusdo e a formagao
do liquido eutatico, empregam o aditivo na forma do composto

intermediario como po inicial, para obter as vantagens da

sinteriza¢ao com fase liquida [61,631,
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SINTERIZACAO COM FASE

LIQUIDA TRANSIENTE

POS ELEMENTARES

MOLHABILIDADE

ALTA SOLUBILIDADE DE A E B

SEM COMPOSTOS INTERMEDIARIOS
EUTETICO DE BAIXO PONTO DE FUSAO

hHEEEE R

to— Tg

T — - —

[}
-
@

Figura 31 - pijagrama de fases com condigdes favoraveis 3

sinteriza¢aoc com fase liquida transiente.

Sinterizac3o ativada

Ainda em estagio de desenvoivimento, este tipo de
sinterizagao, similar aquela com fase liquida ~transiente, &
utilizado na fabrica¢ao de alguns intermetalicos, ceramicos e
varios outros compdsitos [791, valendo—-se da adi¢ic de pds que
reagem entre si liberando calor, o processo resulta em uma
sinterizagao rapida devido a formagdo de fase liquida.

A figura 32 apresenta esquematicamente as etapas
previstas na sinterizaqao‘ativada. 0 compactado Iiniciaimente &
constituido por pds elementares que difundem durante 0
aquecimento, dando origem a um composto o qual, nesté tempo,
libera calor suficiente para ser atingida a temperatura do
eutético (figura 33), o que auxilia o espalhamento do Iiquido e
@ producao de um componente homogéneo. O controie da reagao

exotéermica 8 essencial para a manuten¢gio das dimensdes e evitar
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danos a mlcroestrutufa, sendo o0 fnchamento um problema
frequente, devido a rapidez da reac¢do.

Devldp ao limitado conhecimento do processo, atualmente
@ necessaria uma etapa de consolida¢3o apas a formagio do com-—
posto, existindo poréem, um grande potencial para a consolidagao

direta durante a sinterizacao ativada, em especial, quando

combinada com pressdes externas [801,

SINTERIZAGAO ATIVADA A +8 —=AB: —e AUMENTO DE TEMPERATURA

g*e 0

ESTAGIO IMICIAL REACAO NO _ REACAO ATIVADA ESTADO FINAL
ke - ’ .
PO MISTURADO ESTADO SOLIDO SOLIDO-LIQUIDO DENSIFICADO

Figura 32 - Etahas previstas durante a sinterizagio ativada.

SINTERIZACAQ REATIVA
_ M MISTURA OE POS
%A +8-—=28 + CALOR

% COMPOSTOS INTERMEDIARIOS ESTA'VEIS
# LIQUIDO EVTETICO
T

Ts _——

>
OO — — - —_—— - — —
®

Figura 33 - Sjinteriza¢so reativa.
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4.4 ESTAGIOS DE SINTERIZACZXO COM FASE LIQUIDA

0s mecanismos basicos da sinteriza¢ao com fase liquida,
que levam as mudan¢as no tamanho, forma e 'cdntinuldadé das
particulas, estdo todos associados a dissolu¢ao de material
sglido na fase liquida, que repreclplta em locais de menor
potencial quimico, resultado de diferentes estados de tensdes
ou diferentes atividades dos componentes [60-62,641, Entretan-
to, ja durante o aquecimento, movimentos mecinicos controlados
por forgas capilares, através do liquido formado por particulas
de baixo ponto de fusao ou areas onde se formam 1ligas
eutéticas, provocam o fluxo de liquido, levando as particulas
sdlidas a se rearranjarem, auxiliando efetivamente na densifi-
ca¢gao dos compactados.

A sinterizagcao com fase liquida pode entdo ser dividida
em trés estagios distintos 160,64,8i1: Ci> escoamento liquido -
rearranjo primario; €iid dissolug3o/reprecipitagdo - vrearranjo
secundario e; Ciiid sinteriza¢do no estado séiido, conforme
mostrade na figura 34, a qual indica a densifica¢do em fungdo
do tempo e a superposi¢io dos estagios.

Na etapa Iniclal de slnter}zacﬁo, se a rigidez do
compactado nap for mdito grande, as forgas capilares promovem o
escoamento do liquido, destruindo o0s <contatos previamente
formados e rearranjandc as particulas através do deslizamento
de umas sobre as outras [601 ., isto pode gerar a formag¢3o de
poros secundarios nos locais onde se encontravam as particulas
de balxe ponto de fusdo, se estas forem mulito grandes

comparativamente aos contatos das particulas e poros primarios.
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Figura 34 - Estigios envolvidos na sinterizagao com fase
ifquida [811 .
Apds esta etapa de rearranjo primario, o material
solido é dissolvide na fase Iliquida, reprecipitando em

interfaces de menor potencial quimico. Tendo como potencial
termodinamico a redug3c de interfaces sglido-iiquido e
soiido—-sdiido, os mecanismos basicos, como "Ostwald ripening™,
desintegragaoc de particulas e coalescimento, atuam também no
sentido de promover o rearranjoc secundiario e a mudanga de forma
das particutas, de modb a induzir 4 densificagado do “material.
.Na tabela 12 sao apresentados 0s mecanismos envolvidos na etapa
de dissolugao-reprecipitagdo, indicando a sua contribuigado na

densificagao através de rearranjamento secundario e mudanga de

forma das particulas solidas [64]1,
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TABELA 12 - Mecanismos envolvidos na etapa de dissolug¢ao-

reprecipitagcao da sinteriza¢ac com fase liquida

[64]

Contribuigao na‘
Mecanismo densificagao

Rearranjamento Mudanga de forma

- "0Ostwald ripening” D -

- "0Ostwald ripening”
com acomodag¢ao de forma 0 +

- Achatamento dos centatos - +

- Eliminagac de poros por
escoamento liqulido 0 +

- Efiminagdc de poros por
escoamento de mistura
liquido-graos + - 0

- Crescimento direcional
de grios o 0

- Desintegracao de

particulas + -
- Coalescimento 0 -
1 + essencial; O modesto; -.desprezivel

0 achatamento dos contatos e a elimlnagide dos poros
através do escoamento de liquidos e da mistura liquido-graeos,
sdo fun¢3o somente da existéncia de pressées capilares [641,

enquanto o0 crescimento direcional de gravs . @ causado
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pela variagao da energia livre que ocorre devido a dissolugdo e
reprecipitagao de «constituintes sélidos, que por sua vez
independe de forgas capilares. Em sistemas porosos, ¢ fendmeno
de "Ostwald ripening™ esta ligado a diminuig3o de energia livre
que ocorre com a redugao da area total de interface, através da
acomodag¢do das particutas sélidas [60]1,

0 inicio da homogeneizagdos microestrutural ocorre
preferencialmente através da precipita¢do a partir do liquido
nas interfaces liquido-séiido. Gom a mudanga de forma das
particulas uma menor quantidade de liquido & requerida para
preencher os finos capilares, podendo o restantg do liquido ser
utilizado para preencher poros l61,631.'Com isto, as particulas
praximas aos poros podem ser desprendidas da rede pelo mecanis—
mo de desintegragcac de particulas, escoando em diregdo aos
canais liquidos, acelerando a homogeneizag3o. Este altimo
mecanismo ocorre devido ao ataque do <contorno de grao pelo
liquidao, removendo material do interior da particula e
substituindo—-o por um filme liquido. A medida que a penetragao

avanga, as particulas s3oc desintegradas e o rearranjamento

kY

secundario conduz a dehsificacéo.

Em suma, a acomodag¢do de forma durantevo crescimento de
grao parece‘ser a principal razaoe da mudanga de forma daé
particulas durante a sinterizagdo, enquanto o rearranjamento
secundario, resultante da dissolugdoc de particulas menores,
aparenta ser o mecanismo dominante na densifica¢ao (641

0 estagio final da sinterizagdoc com fase liquida con-—
siste, basicamente, no coalescimento de gr3ocs e fechamento de
poros e, consequentemente, na obtengao de uma microestrutura

mais homogénea. Nesta etapa a taxa de densificagdo & bem menor
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que nas anteriores e a sinterizagio ocorre através de difusao
de material _dOS contornos de graos (que substituem a fase

liquida) para as regides de contato, fenbdmeno caracteristico da

sinterizagdo no estado sélido.
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CAPITULO 5

MATERIA-PRIMA E METODOLOGIA EXPERIMENTAL

-

5.1 MATERIAL

Atraves da Metalurgia do P6, produziu-se corpos de
prova a base de aluminio contendo adigdes de 4,4% cobre, 0,8%
silicio e 0,5% magnésio, resultando em uma liga de composig3o
similar as Iigaé forjadas 2014. Tal liga @ prodﬁiida comercial-
mente peia Atuminum Company of America, Alcoa-201AB, pela
Eckart-Werke, ALUMIX 123 ECKA AS 91/8,.3 pela Aluminum GCompany
of.banadé, Aican-MD 24, esta com adig¢do de 0,4% de manganés.

O0s pds foram adicionados na forma elementar, exceto o
péb de magnésio, que também foi wutilizado na forma ﬁombinada
AiMg 37. Utillzou?se ainda, pequena quantidade de ltubrificante
soiido adicionado a mistura, para permitir a extragao das pecés

da cavidade da matriz.

5.2 CARACTERISTICAS DOS POS UTILIZADOS
5.2.1 PO DE ALUMINIO

Utiltizou-se po de aluminiog fornecido pela Alcoa
Aluminio S.A. - Brasil, sendo feita uma mistura de 86% do tipo
120 e 149% do tipo 123, para atender recomendacaes da literatura

{18,33,351, resultando nos valores apresentados na tabela 13.



B3

TABELA 13 - Distribuigido do tamanho de particula do poé de

aluminio
Granulometria Tipo 120 Tipo 123 Resul tante
mesh (#m] (%) (%) (%)
+40 d>354 0,0 0,0 0,0
- 40+100 354>d>149 10,1 0,0 8,7
-100+200 148>d>74 29,9 0,0 25,7
-200+325 74>d>44 32,0 7,0 28,5
-325 d<44 27,9 82,86 37,86
teores % de: Si 0,053 0,046
Fe 0,100 0,070
Al © 0,% max O,5 max
2 3
A dispersdo do tamanho de particulas, bem como, a

morfologla das mesmas encontra—-se na figura 35.

30pm

Figura 35 = Forma e distribui¢ado das particulas de aluminio.
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Determinou—se ainda, o tamanho médio das particulas de

aluminio através do método Fisher (ASTM B-300) [821 .

5.2.2 PO DE COBRE

Em todos o0s experimentos foi utilizado po6 de cobre
atomizado, de granulometria —-325 mesh, fornecido pela Metalpo.

A morfologia das particulas estid mostrada na figura 36.

30um

Figura 36 = Morfologia das particulas de cobre.

5.2.3 PO DE SILICIO

Utilizou-se po de silicio de granulometria -325 mesh,
obtido através de moagem sob liquido inerte (1h, HEPTANO) de
particulas mais grossas de silicio de alta pureza, cuja
composigao quimica foi analisada apds moagem. A figura 37
mostra a forma das particulas de silicio empregadas na mistura,

que foram separadas por peneiramento apos a moagem,

utilizando-se a fragao —-325 mesh.
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Figura 37 = Pg de silicio moido.

5.2.4 PO DE MAGNESIO

0 magnésio fol empregado sob duas formas: elementar e
na forma do portador Mg Ai, (AIMg37). O magnésio etementar
empregado (Reagen) fol peneirado, sendo utilizadas trés fragdes
distintas: —-170 + 250 mesh; —-250 + 325 mesh e: —325 mesh.

A figura 38 mostra a forma das particulas de magnésio

elementar utiiizada nas misturas.

Figura 38 = Pg de magnésio elementar (frag¢ao —-325 mesh).
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Sendo 0 magnéesio um material de custo elevado e de
dificil obtengdo nas granulometrias finas, desenvolveu—se um
processo para a produgdo de um portador & base de aluminio.

0 diagrama aluminio — magnésio apresenta um eutéetico,
liquido — Al + M95Ale, com 35% de magneésio a 723 K, de elevada
dureza, variando de 2000 a 3400 HvV MPa [831. Assim, compactou-
se dois cilindros de 17 mm de diametro e 60 mm de comprimento,
com 40% em peso de magnesiao (+ 170 mesh, Reagen) e B0% de
aluminio (Alcoa tipo 120>, a 300 MPa, lubrificando a parede da
matriz com estereamida dissolvida em acetona. 0s compactados
foram posteriormente condicionados num cadinho de carbono [881,
e aguecidos em camara sob vacuo até 650°C, permanecendo 10
minutos, e entao resfriados até a temperatura ambiente, com a
camara fora da zona quente do forno.

A analise quimica resultou em uma liga com 37,65% de
magnasio. Este material foi moido, sob Heptano, em um moinho
tipo Mortar, durante 1/2 hora, apresentando a distribuicao de
tamanho de particuia dada pela tabela 19 e a morfologia

caracteristica mostrada na figura 393.

TABELA 14 - Distribui¢ao do tamanho de particula do portador

AIMg37.
Granulometria Fragao percentual
{mesh] [%]
+ 170 13,7
- 170 + 2%0 23,8
— 250 + 325 27,5
- 325 35,0
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30um,
Figura 39 - Morfologia do portador AIMg 37.
5.2.5 LUBRIFICANTE
Para a retirada dos compactados do interior da matriz,
optou—-se pela lubrificagao interna do po de aluminio,

adicionando-se 1,5% em peso de cera organica, abaixo especifi-
cada:

Lubrificante: Acrawax C

Teor de umidade e volateis a 105 G: 0.08%

Cinzas residuais a BUDOC: 0,00%

Fabricante: Glvco Chemicals, Inc. N.Y.

5.3 MISTURA DOS POS

Para efetuar a mistura dos pos, construiu-se um
misturador em Y, de aluminio, com capacidade de aproximadamente
100 g de po (= 40% do volume interno [841), com possibilidade
de controle de atmosfera (figura 40).

A mistura foi realizada sob vacuo, durante 30 minutos a
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30 rpm, observando—-se frequentemente a presenga de pequenos
aglomerados de lubrificante (provavelmente devido a umidade),
cuja eliminagao foi possivel através da adigido a mistura de
pequena quantidade de esferas de a¢o 52100 de 4 mm de diametro,
que destruiam esses aglomerados, resultando em misturas de boa
homogeneidade. A figura 41 mostra a mistura antes e depois da

introdugao de esferas.

Figura 40 = Misturador em Y.

5.4 COMPACTAGAO

A etapa de compactagao envolveu a <confecgao de trés
diferentes tipos de <corpos de prova com a finalidade de
determinar: €Cad @a compressibilidade dos pas:; Cbd realizar
ensaios dilatométricos e; €Ccd avaliar as propriedades mecanicas

dos sinterizados de aluminio.
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(a) sem esferas (b) com esferas

Figura 41 - |nfluéncia da adigao de esferas na distribuigao de

lubrificante.

Ca) Compressibilidade dos pés

A compressibilidade do po6 da liga de aluminio foi
determinada de acordo com a norma 1SS0 3827 - 1977 [851,
alterando—-se as dimensdes basicas para 50,05 mm x 10,05 mm, em
fun¢g3o das dimensdes da matriz disponivel.,

‘A denslidade verde fol determinada nas pressdes de 110,
180, 250 e <400 MPa, resultando em wuma curva pressao de
compacta¢ao [MPal vs. % da densidade teorica. A densidade
tedrica da liga & 2,774 g/cm3 [41 ,

A compacta¢ao fol realizada em uma maquina de ensaios

WPM com capacidade de 300 kN, de acionamento hidraulico.
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Cb) Ensaio de dilatometria

Para estes ensaios foram compactados <corpos de prova
cilindricos 10 mm x 10 mm, numa matriz bi—-partida, de dupla
agao, com pressao de 400 MPa.

Utilizou—-se uma prensa manual Kolben, modelo PW10 com
capacidade de 130 kN, produzindo-se corpos com e sem adigio de
lubrificante (lubrificacdo de parede, com cera organica dissol-

vida em acetona).

Cc) Ensaios de trag¢3o

Na compactagao dos corpos de prova wutilizados nos
ensaios de tragaoc foi empregada uma matriz de duplo efeito,
sendo as dimensdes dos corpos de prova especificados pela norma

IS0 2740 [851 (figura 42).

Lb ey
Ld
L-'I
a b Ly Ly Lt w Ry R,
570 a+ 81,0 89,7 8,7
32 4,35 25
+002 0,25 05 to,5 to,2

(mm)

Figura 42 - Dimensdes nominais da matriz para ensaios de tragio.

A compactagao foi realizada na maquina de ensaios WPW,

descrita anteriormente.
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5.5 SINTERIZACXO

5.5.1 PROCESSO DE SINTERIZAGZO

Para a sinteriza¢ao dos corpos de prova de aluminio
foi construida wuma camara cilindrica de 170 mm de diametro e
400 mm de comprimento, em ago inox 304, acoplavel a um forno
convencional Heraeus, tipo mufla (figura 43).

Foram realizados ensaios preliminares no sentido de se
determinar o tamanho da zona atil do forno, resultando em doze,
0 nuimero adequado de corpos de prova para cada lote.

Como atmosfera de sinterizagado selecionou—-se 0 nitroyé-
nio super—seco, em virtude de sua maior utilizag¢ao comercial e
melhores propriedades resultantes. 0 calculo para a determina-
¢ao da vazao necessaria de g9gas, baseou—se em dados da literatu-
ra, adeguando—-o para o volume da camara construida [41, 421,
Isto resultou em uma vazao de nitrogénio de 5.B61/min, controla-
da através de um fluximetro inserido no circuito gas—-camara.

A medigao da temperatura foi realizada utilizando—se um
termopar Pt-Pt 13% Rh da Omega Engineering, lnc., acoplado a um
multimetro digital HP 8 1/2 digitos, resultando numa incerteza
de medigao de =* 2°C. Para estabilizar a temperatura da camara a
400°C e 535°C, utilizou-se um varlador de tens3o, o qual  foi
inserido no circuito resistivo do forno, resultando em uma
flutuagao real de temperatura inferior a * EOC. Desta forma foi
puossivel manter a variagao da temperatura na faixa de * SOC, a
qual & necessaria para o controle do processo de sinterizagao
de ligas de aluminto.

Ja 0o ponto de arvalho de —4500, requerido no interior
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da camara na temperatura de sinterizagao, somente pode ser
obtlido atraves de wuma rigorosa |impeza, secagem e veda¢30 do
conjunto camara—-gas—acessorios. Quando fora de operagao,

manteve—se 0 conjunto preferenciaimente vedado 3o0b N para

2 1

evitar a formacao de pequenos depdsitos de umidade no interior

da camara.

1. Forno.tipo mufla Heraeus.

2. Camara de sinterlzacao.

3. Varlador de tensao.

4. Saida dos gases.

5. Termopar Pt-Pt 13% Rh.

6. Multimetro digital 68 1/2 digitos.

7. Vacudometro.

B. Fluximetro.

9. Bomba de vacuo.

Figura 43 - (C3mara e demais acessoérios utilizados na sinteriza-

¢ao de ligas de aluminio.
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Na figura 44 esta mostrado o <ciclo de sinterizagao
utilizado. A taxa de aquecimento até a temperatura de retirada

do lubrificante foi de aproximadamente 15°C/m|n,
permanecendo durante 20 minutos a 40000, 0 que pode ser gbtido
atravées do emprego de um controlador de tensao. Em seguida,
mesmo com maxima poténcia, a taxa de aquecimento decaiu para
cerca de 8°G/min, ate atingir a temperatura de sinterizagao de
595°C, permanecendo entado de 20 minutos, com a temperatura
sendo controlada novamente pelo variador de tensao. Findo o
tempo de sinterizagao, o forno foi desligado e a <camara
retirada do seu interior, sendo o fluxo de nitrogénio mantido
ate BUDOC. Atingida esta temperatura, o fluxo de nitrogenio faoi
interrompido e vedada a saida do gas, permanecendo assim ate a

temperatura ambiente.

Ti%C)
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\
\
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/
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Figura 44 - Cicio de sinterizagao.
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5.5.2 ENSAIOS DE DILATOMETRIA

O0s ensaios de dilatometria foram realizados- sob
atmosfera de nitrogénio super seco, num dilatdmetro diferencial
para altas temperaturas marca Netzsch 402-E.

Com o objetivo de diminuir a forga da haste sobre o
corpo de prova, adaptou-se wuma peguena placa de alumina,
evitando assim a penetragao do elemento fixador no corpo de

prova (figura 45).

5.6 TRATAMENTO TERMICO

Os corpos de prova foram submetidos a dois tratamentos
térmicos distintos: T4 e TB6.

No tratamento térmico T4, o0s corpos sao solubiiizados a
50400, aoc ar, mantidos durante 30 minutos, e resfriados
rapidamente em agua, sendo gque o0 envelhecimento ocorre a
temperatura ambiente. A determinagdo das propriedades mecanicas
foram realizados ap6s, no minimo, 4 dias. Ja no tratamento T8,
o procedimento é idéntico, com exce¢ao do envelhecimento que é
artificial, com o0 <corpo permanecendo durante 18 horas a

temperatura de 150°C, para dai ser submetido aos ensaios.

0 tratamento térmico de solubilizagdo foi realizado em
um forno convencional tipo mufla, com circulagdao forgada, cuja
temperatura era monitorada por um termopar auxiliar
Cromel—-Alumel, colocado junto aos corpos de prova, permitindo
um controle de temperatura dentro da faixa de * 3°C. Ja para o
tratamento termico de envelhecimento artificial foi utilizada

uma estufa marca Fanem, modelo 002 CH.
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5.7 PROPRIEDADES MECANICAS

5.7.1 ENSAIOS DE TRACXO

As propriedades de trag¢ao (tensao de escoamento a 0,2%
de deformag¢ao plastica, tens3o maxima e alongamento) foram
medidos tendo como base a norma 1S5S0 82 - 13874 [851, numa
maquina universal de ensaios, marca Wolpert, modelo Testatron,
de acionamento mecanico e capacidade de carga de 100 kN. Para
registrar o alongamento, sempre que possivel, wutilizou-se um
extensémetro indutivo da marca Wolpert/ZV 1063-01.

Observou-se com freqiéncia a ocorréncia de escorrega-
mento do corpo de prova nas garras de fixag¢ao, impedindo a de-—

terminag¢ao precisa do Ooz,bem como, do moédulo de elasticidade.

5.7.2 ENSAIOS DE DUREZA

O0s ensaios de dureza Brinelil das amostras de aluminio
foram realizados a temperatura ambiente, num durdmetro HP0250
Heckert, com <carga de 306 N, tempo de permanéncia da carga de

15 s, esfera de 2,5 mm, conforme norma IS0 R 739-1368 [85]1 .

5.8 PROPRIEDADES FISICAS

5.8.1 DENSIDADE

A densidade dos corpos de prova foli determinada pelo

Principio de Argquimedes, tendo como base a norma IS0 2738 -

1973 [851,
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Utiltizou—se uma balanga analitica, marca Sartorius ,com
resolucao de 0,1 mg. Os corpas foram impregnados com parafina a
80°C e o liquido utilizado como referéncia para as medidas foi
agua destilada.

A expressao para o calculo da densidade, entao é:

X Pw
e o= =

3 3
onde :
m1 - & a massa do corpo de prova no ar;
m, - € a massa do corpo de prova mais fio recoberto caom

parafina no ar:

m, - € a massa aparente do corpo de prova mais fio recoberto

com parafina na agua:;

Pw - é& a densidade da agua, que pode ser assumida como 0,897

3
g/cm .

5.8.2 VARIACAO DIMENSIONAL

A determina¢ao da varia¢ao dimensional fol feita de
acordo com a norma 1S0 4492 (comparavel 3 ASTM B 610) [8851,
utilizando uma matriz de 10,05 mm de largura por 50,05 mm de
comprimento, confaorme mostrado na figura 48.

A variagcao dimensional foi obtida através da medigao da
dimensao A, média de 10 «corpos para cada condigao, com
resolu¢ao de 0,001 mm. A medigao foi realizada apos a

sinterizagcao, usando as dimensoes da matriz como referéncia.
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Figura 46 - Corpos de oprova utilizados na determinagao da
variagadao dimensional.
5.9 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL
Para a caracterizagao microestrutural da liga de
aluminio utilizou—se um analisador de imagens para a construgao

de histogramas, microscépio atico para analise qualitativa de
poros e volume de segunda fase e, para estudos mais completos,

inctusive.de fratura, utilizou—se a microscopia eletrdnica de

transmissao e varredura.

5.9.1 - MICROSCOPIA OTICA

A superficie dos corpos de prova foi preparada conforme

recomendacdoes de Huppmann [861, utilizando-se o reagente de
Keller para identificar os contornos de graos, particulas e
também as fases presentes.

Sendo o aluminio um material altamente deformavel,

quando do seu |lixamento, pode ocorrer o fechamento dos poras,
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sendo uma danica sequéncia de polimento insuficiente para
reabri-los. A figura 47.a mostra um sinterizado nesta condigdo,
enquanto que apés maior tempo de permanédncia no disco de
polimento com diamante 15 #m (cerva de 10 minutos), o sinteri-
zado mostra sua verdadeira condigao (figura 47.b).

Para a determinagao da distribuigao do tamanho de
particulas, utilizou—se um analisador de imagens tipo Kontron
Bildanalyse, 0o gqual foi empregado também para construir um
histograma de tamanho de po6 inicial.

Ja para a determinagaoc da fragdo volumétrica de segunda
fase utilizou-se o método da contagem de pontos, observando—-se
a norma ASTM E-562 [871,

Qualitativamente, avaliou—-se no microscopio atico a
diferenca de porosidade do nucleo e da periferia dos corpcs de
prova.

Alguns corpos de prova de tragao tiveram uma das
superficies polidas e atacadas antes da realizagao do ensaio,
com a finalidade de se obter informagdes adicionais a - respeito

do mecanismo de fratura.

5.9.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Para o0s estudos relacionados com a fratura do material

rompido nos ensaios de tragao, utilizou—-se um microscopio
eletronico de varredura (MEV) Jeol - 30, acoplado com uma
microssonda de comprimento de onda dispersivo, utilizada para

identificar fases presentes, bem como, eventuais contaminagoes

dos pos empregados.
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50pum

50 um

Figura 47 - Analise por Microscopia Otica: (a) Resultado mas-

carado pelo fechamento dos pOras na preparagao

metalografica; (b)) Condigao real do corpo de prova.
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5.9.3 MICROSCOPIA ELETRONICA DE TRANSMISSAO (METY

0 estudo da microestrutura foi realizado em MET - Jeol|
200 kV. Observou—-se amostras previamente deformadas em tragao,
secclionadas log90 abaixo da regiao fraturada e amostras nao
deformadas. A preparac¢3do das folhas finas consistiu sequencial-
mente das etapas: €ad geccionamento das laminas com
aproximadamente 200 xm de espessura; Cb) obtengao de discos com
3 mm de diametro e; Cc2 efetropolimento em aparelho Tenupol-
Struers, utilizando—se o weletrolito 70% metanol, éD% acido

nitrico, a -20°C e 50 V.
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CAPITULO 6
RESULTADOS E DISCUSSZES

0 estudo da sinterizagao de componentes de aluminio fdi
dividido em duas partes distintas: a primeira, relécionada com
05 aspectos tecnoldgicos da fabricagao através da Metalurgia do
P6 convencional e; a segunda voltada para o»eétudo do material
produzido, envolvendo as analises doé mecanismos de sinteriza-
¢ao, caracterizagao mlicroestrutural, estudo do comportamento
mecanico e dos ~mecanismos relacionados a fratura da liga
Al-4.4Cu%-0.8%Si~-0.5%Mg. |
| A_influéncia‘dos parametros do.processo,~junf0 a outros
aspectos tecnolégicos relevantes & analisada, visando o dominio
da tecnologia de fabricagdo de componentes de aluminio via
Metalurgia do P6. As principais caracteristicas dos pds s3ao
descritas em termos de escoabilidade, segregagio e propriedades
mecanicas resultaﬁtes, interpretando—-se também a infiuéncia do
uso de lubrificantes junto & mistura. Em relacéolaos parametros
de sinterizag¢ao, saoc abordados os procedimentos basicos neces-
sérios.ao controle de ‘temperatura e pontc de orvalho, -parame-
tros criticos para a obtengao de boas propriedades mecanicas e
controle dimensional dos componentes sinterizados.

Os mecanismos de sinterizagcao s3o posteriormente anali-
sados através do estudo de curvas dilatométricas, diagramas de
equilibrio de fases e microscopia eletrdnica de transmissdc e

varredura. A microestrutura e caracterizada em termos de
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tamanho de grao, nivel de porosidade e frag¢ao volumétrica da
fase eutética dos corpos de prova. Os resu!tados dos ensaios de
tracdo e dureza sio apresentados, comparandc-os com 08 valgres
encontrados na literatura. Finaimente, faz-se um estudo dos

mecanismos de fratura em microscopio otico e eletrdnico.

6.1 TECNOLOGIA DE FABRICACAO

6.1.1 CARACTERISTICAS DOS POS

A otimiza¢c3o do processo de fabricagdo de componentes
de ligas de aluminio, via Metalurgia do P&, estd Intimamente
relacionada com a-utilizacio de pos adequados para a mistura,
no que diz respelto ao tamanho de partibula, seu espectro de
distribui¢ao e forma., Pos grossos tem boa escoablliidade, porém,
faciimente tendem a segregar, resultando em misturas
heterogéneas e, consequentemente, em corpos com niveis de
resistancié mecanica inferiores, Ja pas muli to finos,
apresentam ma escoabilidade e grande tendéncia a soldagem a
frio nas cavidades da matriz. Mesmo seguindo as recomendagoes
encontradas na literatura [18,33 ,35] referentes & distribuigdo
adequada de tamanho de particula, ffequentemente observou-se
pequena segrega¢ao dos pas, a qual pode ser evidenciada pela
segrega¢ao do cobre. Utilizando—-se o peneiramento do pd de
aluminio em maiha 60 mesh (250 mm) e, ainda, reallizando-se a
mistura sob vacuo com adi¢ao de esferas de a¢o, eliminou—-se a
segrega¢ao, resuitando em misfuras de boa homogeneidade.

A forma noduilar do pd empregado facilitou o entrelaga-

mento das particuias durante a compacta¢ao, resuitando em pecas
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com maior resisténcia a verde, bem como, com mailor namero de
contatos disponiveis para a sinterizagdo posterior.

A adi¢ao dos elementos de 1iga, cobre, silicio e
magnésio tem a finalidade de melhorar as propriedades mecédnicas
dos sinterizados através de dols mecanismos basicos: Cad
permitir a formagao de fase liquida, a qual & responsavel pela
boa sinterizagdo dos compactados e: Cb> produzir endurecimento
por precipitagaoc apds solubillza¢do, aumentando a resisténcia
dos componentes.

No sentido de avaltar a forma de adigdo destes
elementos de liga, estudos anteriores [1,9,351 mostraram a
preferéncia por misturas de pés elementares aoc inves de pos
pré-ligados, permitindo com isto utilizar menores pressces de
compacta¢ido e resultando em melhores propriedades mecanicas do
sinterizado, apesar da disponibilidade de pdés pré-ltigados, que
tendo maior namero de locais de |lquefag3o, geram menores
niveis de distorg¢des.

Confrontando 0s resultados obtidos nos ensalos de
tragaoc (vide Tabela 22) com os da |iteratura, determinados por
Esper e Leuze £981, verifica-se que o tamanho de particula dos
elementos de Iiga nao tem influéncia significativa sobre as
propriedades mecdnicas, no caso do uso conjunto de Cu, Si e Mg,
dentro da faixa 170 a 325 mesh, desde que homogeneamente
distribuidos. No entanto, este parametro & de grande imporfsn—
cia quando deseja-se controlar e alterar a variagao diﬁensional
dos sinterizados. |

Sendo o aluminio um material altamente deformavel!, que
possul uma fina camada 6klda (25 a 30 %, a temperatura ambiente

[571), facilmente rompida durante a compactag3o, existe a
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tendéncia do mesmo soldar a frio na matriz, acarretando no
desgaste das ferramentas e variagdes dimensionais 'excessivas
dos compactados, além de impedir a extra¢cio dos compactados da
cavidade da matriz. Devido a iste, a lubrificacdao da matriz
torna-gse necessaria, podendo ser feita através da deposigao de
fubrificante (ceras organicas) dissolvido em um liquido
altamente volatil, como acetona, diretamente scbre as paredes
da matriz, em um processo denominado de lubrificagdo externa,
de pouca acelta¢gdo comercial, uma vez que sua eficidncia esta
limitada a pe¢as de geometria simpies e de pequenas dimensdes.

Por outro lado, a adi¢do de lubrificantes sélidos a
mistura, resulta na diminuigdo da densidade verde real e também
da resisténcia das pegas, alem de contribuir para a
instabilidade dimensional do compactado, devido a um efelto
voiumetrico de transformag¢ao no estado‘sélido do lubrificante e
devido a efeitos de enclausuramento de gases oriundos da
vaporiza¢ao do lubrificante, quando do aquecimento do
compactado [34), Aiém disso, na lubrificacdo interna, ocorre um
retardamento do inicio de formagio de fase {iquida, devido 3
permangncia de lubrificante nos contatos de particula e também
devido & ruptura desses contatos, que se processa durante a
transformag¢asc do lubrificante, quéndo ainda se encontra no
estado solido.

A diferenga de massa medida entre o corpo compactado e
0 sinterizado resultou sempre na falxa entre 1,30 a 1,40%, 0
que representa de 87 a 93% do teor de lubrificante adicicnado.
Estudos anteriores [341, com dados obtidos através de ensaios
de termogravimetria, indicam que aproximadamente 10% do

iubrificante originalmente adicionado, permanece apos a
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operagao de "dewaxing", podendo entio a diferenga medida ser

N

atribuida a presenga de lubriflicante retido no interior do
corpo de prova. A figura 48 mostra curvas de dilatometria da
liga em estudo, indicando um atraso de aproximadamente 30°C  no
inicio de formagao de fase liquida, nos corpos contendo
lubrificante. Verifica-se também um maior inchamentoc e menor

encolhimento dos corpos com lubrificac¢ao interna, resul tando

numa maior varia¢ao dimensional do compactado.

A COM LUBRIFICANTE

A SEX LUBRIFICANTE

IMENSIONAL (%)

VARTAGAO D

~4

¢ 168 240 30 ate s6a 68 T80

Figura 48 - Comportamento dimensional da liga de aluminio

durante o processo de sinterizagao com lubrificagao

interna e externa,

Do ponto de vista pratico, @ interessante que haja um

encolhimento do compactado, uma vez que a grande maioria das

pecas de aluminio passa pela etapa de calibragio, e assim se

permitiria o uso do mesmo ferramental emnregado na compactagdo,



83

.

que normaimente @ de metal duro, J& que este material apresenta
menor tendancia a soldar a‘frio'com olalum{nio do que matrizes
de ag¢o [ 4,9, 34,351,

Apesar de todas as desvantagensv-que a adi¢ao de
.lubriflcante causa em termos das propriedades resultantes, & a
forma empregada pelos grandes fabricantes mundiais de componen-
tes de aluminic sinterizado. lsso deve-se, basicamente, ao
insucesso em que resultaram as tentativas de utilizar matrizes
cu revestimentos que tivessem menor aderé&ncia com o pd de
aluminio, como também as dificuldades do método de
lubrificagdo de parede [4,9, 34, 35, 451,

Ilnvestigag¢des com varios luﬁrificantes indicam que a
melhor condigao € obtida com acidos organicos graxss ou ceras
com baixos teores de umidade e de cinzas residuais [4,8,34,36]
uma vez que estes interferem na ligagao das particulas durante
a sinterizagao e dao origem a formagao de bolhas <(devido ao
hidrogénio), além da umidade provocar dificuldades para homoge-
neizar a mistura, resultando em aglomerados de fubrificante
(vide figura 38). A adigao de 1 a 2% destes compostos organicos
permite a produgao de pegas de ligas de aluminioc de 'alta
densidade, sem aderéncia do pd nos pungdes ou solidagem a TFrio
nas paredes da matriz. Em todos o0s experimentos realizados
empregou—-se o teor de 1,5% de lubrificante conforme descrito no
capitulo anterior, sendo que a forga de extfacéo situava-se
entre 7 e 12 kN, para pegas compactadas entre 180 e 400 MPa,
respectivamente, destinadas aos ensaios de trag3o.

A saida deste lubrificante, mesmo quando o lote de
compactados & pequeno (cerca de 100 g), pode apresentar difi-
culdades, devido a ocorréncia de condensag¢ao de lusrificante no

|
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tubo de saida do gas e, eventualimente, provocar o total
estrangulamento do mesmo. Para 1Isto, acoplou-se ao tubo de
saida uma zqha de condensa¢so adequada, com a criagac de uma
regiao fria que permitia manipulagdo para a retirada dos

residuos so6lidos, apbébs um certo numero de experimentos.

6.1.2 COMPACTAGXO

Uma das principais caracteristicas'dos p6s de ligas de
aluminio & a sua excelente compreésibilidade em relagdo aos
demais pés metalicos. A composigaoc utilizada atinge 80% da
densidade teodrica com apenas 180 MPa, enquanto sd3o necessarios
‘aproximadamente 700 MPa para atingir este mesmo percentual na
maioria dos outros pds metalicos. lst6 representa uma vantagem
na produ¢do de componentes de aluminio, permitindo a fabricagao
de pe¢as com grande area de compactagdo nos equipamentos ja
existentes, bem como, a utilizagao de matrizes de maitipla
impressao.

A razao de compressao da liga estudada, como - também
para a grande maioria dos pds de aluminio [351, estid entre 1,5
até 1,9:1, dependendo da pressao de compactagao e do método de
enchimento da matriz, permitindo facil ajuste nas prensas
utilizadas para compactagdo de outros pds metalicos, cula razdo
de compactacao esta compreendida normalmente entre 2,0 até
3,0:1, como por-exemplo, po de ferro, cuja razao @ em torno de
2,5:1 (841,

A figura 48 apresenta a curva de compressibilidade da
liga utilizada, com a densidade verde sendo medida nés pressoes

de 110, 180, 250 e 400 MPa.
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Figura 49 - Gurva -de compressibiiidade da liga Al1-4.4%Cu-0.8%

Si—-0.5%Mg.

Pegas compactadas com menor densidade verde apresentam
maior variagdo dimensional (encolhimento), enquanto gque as
compactadas com maior pressdo praticamente n3o encolhem. Porém,
em todas as pressdes utilizadas, ocorreu um aumento de
densidade da ordem de 2% apos a sinteriza¢ao (vide Tabela 18),

cu seja,'aproximadamente o teor de lubrificante adicionado.
6.1.3 SINTERIZAGXO

A etapa de sinterizagio é o mais Importante estagio na
producao de componenfes de ligas de alumipio, via Metalurgia do
Pa. Nesta etapa evidenclam¥se 0s 'problemas criticos
relacionados a camadé oxida em torno das particulas de aluminio

e ao lubrificante, que permanecendo no interior do compactado
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molhabilidade, prejudicando a <consolidagdo dos <contatos e,
consequentemente, a sinterizagao.

0s principais parametros que influenciam nas
propriedades dos componentes sinterizados s3o: Cad temperatura:
Cb) ponto de orvalho no interior da camara, na temperatura de
sinterizag¢ao; Cc) composigao quimica (d> tempo e; (e densidade
verde.

Os trés Gltimos parametros permitem ser controlados de
maneira razoaveimente facil, enquanto que a températura e 0
ponto de orvaiho apresentam certa dificuldade para serem
monitorados, visto que 0 processo exige rigido controle de
temperatura (* 5°C), devido a presen¢ga de eiementos formadores
de fase liquida. Assim, fez-se necessario o 'Ievantamento do
perfil de temperatura no Interior da camara, o qual foi reali-
zado através de ensaios preliminares, wutilizando wum termopar
Pt-Pt13%Rh, exposto diretamente a atmosfera e que se movimenta-
va tanto axial como radialmente. Dessa maneira, determinou-se
uma zona Gtil no interior da ¢édmara, na qual o erro total
méximo cometido na medigao era inferior a * 5¢ (2°¢ do
sistema de medigao e = 2°C ‘devido a osciiacéo inerente do
conjunto). Apds 0s ensaios preliminares, foi feito 0
enclausuramento do termopar, permanecendo O mesmo numa pPOSig30
fixa e central porém, sem contato com a atmosfera do interior
da camara, evitando contaminagdes, que poderiam resultar em
erros ao longo do tempo.

Por outro lado, para a determina¢i0 do ponto de orvalho,
utiltizou-se um medidor de umidéde tipo Orsat, o que resul;ou
na leitura de um ponto de orvalho de aproximadamente -50°G,

mensuravei até que a temperatura na c&mara atingisse proximo
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mensuravel ate que a temperatura na camara atingisse proximo
aos 250°C, quando ent3oc depésites de lubrificante retidos no
seu Interior, iniciavam Sua volatllizacad, mascarando 0s
resultados obtidos. Assim, a determinagao dd ponto de orvalho
na temperatura de sinteriza¢ao foi feita de forma indireta,
correlacionando-se valores de varia¢ao dimensional em fung¢ao da
densidade verde, wutilizando—-se 08 valores da literatura

{4,8,42) como referéncia (vide Tabela 15 e Apéndice 2).

TABELA 15 - variag¢3o dimensional dos componentes de aluminio em
fun¢3o da densidade verde.

Densidade Variagso
Liga DT verde, dimensional
(%) (g/cm ) (%)
Al—-4.4%Cu~ Alcoa Valor Alcoa Vaior
D.B8%Si—-0.5%Mg {41 medido (43 medido
90 2.50 2.51 -0.7 -0.75*0.25
o 95 . 2.64 2.63 -0.3 -0.30*0.10
Ts = 53835 C

1+ Média de 10 corpos

Os valores de variagdo dimensional wutilizados para
compara¢do [4), foram obtidos com condigdes de ponto de orvalho
na temperatura de sinteriza¢ao sempre inferiores a -40°G,
atendendo 0s requisitos descritos na literatura [8,35,64,911,

A figura 50 mostra nitidamente a fnfluéncia do ponto de
orvalho na sinteriza¢do de componentes de aluminio, observando-
3e grande diferen¢ga de porosidade, em fun¢io da baixa molhabi-
l1dade do qudido eutético nas particulas de aluminio oxidadas.

0s valores de resisténcia a ruptura e alongamento
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alcangados indicavam no mesmo sentido, obtendo-se niveis de
propriedades mecanicas bastante gsimilares as descritas na
literatura [4,6,8], que somente sao atingidas quando o ponto de
orvalho & inferior a -40°C na temperatura de sinterizag¢ao. 0s
resultados obtidos nos ensaios mecanicos sao apresentados e

discutidos no item 6.2.3, que refere—se ao comportamento

mecanico da 1lga.

—r, 50um

a = Ponto de orvalho elevado b - Ponto de orvalho adequado

Figura 50 - Microestruturas resultantes em fungio do ponto de

orvalho.
Ja o controle do tempo de sinterizag¢ao é feito,
basicamente, em fungao das caracteristicas dimensionais

desejadas, sendo que um tempo minimo de aproximadamente 10
minutos 8 necessario para a formagao e boa distribuigao da fase
liquida entre as particulas de aluminio. A rapida reversao de

inchamento para encolhimento que pode ser ohservada nos
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dilatogramas (6.1.1),8& uma caracteristica inerente dos sistemas
a base de aluminio, sendo responsavel pelo tempo relativamente
curto de sinterizagao, recomendado para todas as misturas
comerciais de |ligas de aluminio [34,35,37,38].

Com relacg3o ao ciclo de sinterizagao, estudos [9,41]
mostram gque a utilizagao de taxas de aquecimento mais elevadas,
a partir do "dewaxing™ até a temperatura de sinterizag¢ao, atuam
no sentido de minimizar as distorgdes, otimizando as proprieda-
des dos componentes sinterizados. A figura 51 mostra um ciclo
otimizado para fornos Intermitentes, onde a retirada do
lubrificante @ felta concomitantemente  ao aumento da
temperatura. Esta opera¢ao exige apenas um controle na taxa de
aquecimento, apds o0s 3DU°C, uma vez que todo o© lubrificante
deve ter sido retirado ate a temperatura de 4ED°C, sob pena de
ocorrer craqueamento ou reagoes do lubrificante com o liquido
em formagado, resultando na diminui¢io da molhabilidade do mesmo
[9, 34, 361 .

Ja o forno utilizado nos experimentos foi de poténcia
constante, nao permitindo, portanto, alteracdes significativas
na taxa de aquecimento. A introdu¢ao de um variador de tensao
no circuito resistivo do forno possibilitou apenas o controile
de variagao da temperatura, reduzindo de * 15°C para * EOC, a
flutuacao numa determinada temperatura.

Assim, foi possivel caracterizar a <camara construida
como adequada para a sinteriza¢ao de componentes de aluminio,
satisfazendo o0s requisitos de controle de temperatura e ponto
de orvalho permitindo, doravante, o estudo de novas ligas e ©
desenvolvimento de novas propriedades em sistemas de liga que

exijam este rigido controle dos parametros de sinterizagao.



100

700

OTIMIZADO

600+

500+

400- UTILIZADO

300

200+

TEMPERATURA (°C)

1004

0 T T T T T T T T T T

L T T
¢} 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 1M0 1120 130 140

TEMPO (min)

Figura 51 - Giclos de sinterizagdo: (a) utilizado: (b) otimizado

[a221 .

Atualmente, desenvolvem—se estudos relacionados a uma
liga de aluminio com mailor resisténcia a temperaturas moderadas
(cerca de 200°G), de composigdo similar as forjadas 2024,
avaliando-se a forma de introdu¢ao e teor o&timos do elemento
magnesio. Procura—-se assim, delinear mais um campo de
aplicagdes para componentes de aluminio sinterizado, associado
a estruturas submetidas diretamente ao calor e a elementos

dinadmicos, gque geram elevagao de temperatura devido ao atrito.



101

6.2 ESTUDO DO MATERIAL

6.2.1 MICROESTRUTURA

0 estudo da microestrutura da liga produzida envolveu
as segquintes etapas: correlacao entre o tamanho de particula
inicial dos pos com o do corpo sinterizado: extensao da difusao
das pérticulas de cobre, silicio e magnésio no interior das
particulas de aluminio: identificagao de fases nos contornos de
particula: porosidade, que é& analisada de maneira quantitativa

e qualitativa e: observagao dos precipitados apos 0s

tratamentos térmicos T4 e T6.

Tamanho de particula

A sinterizagao de ligas de aluminio ocorre a partir da
ruptura da camada oxida, em parte ns etapa de compactagao e
posteriormente causada pelo inchamento que acompanha a formagao
de fase liquida. Esta fase liquida envolve praticamente todas
as particulas de aluminio e, além de homogeneizar quimicamente
0o material, distribui os fragmentos oxidos permitindo a forma-
¢ao de pontes de ligagao entre as particulas e, consequentemen—
te, a sinterizagao.

Comparando—-se 08 histogramas do tamanho de particula,
antes e apos a sinterizacao, figuras 52 e 53, respectivamente,
verificou—-se que: no corpo sinterizado, somente 35% das parti-
culas tinha tamanho menor ou igual a 50 #m, enquanto que na
mistura de pos esta percentagem era de 75%. Na falxa de distri-
bui¢gao de tamanho de particulas entre 50 e 120 #m, 0 corpo Sin-—

terizado apresentou o0 percentual de 55%, enquanto que na
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mistura este percentual era 25%. Esta constatacao evidencia que
durante a sinteriza¢ao ocorreu crescimento de grao atraveées de
um possivel mecanismo de coalescimento. Recentes observagdes
microestruturais [64] tém indicado este fendmeno durante a sin-
terizagao com fase liquida. 0 mecanismo de coalescimento pro-
posto & por formagao de contatos entre particuias (diminuindo a
energia de contorno) e crescimento de "necks", com o coalesci-
mento sendo completado pela migracao de contornos a partir dos
"necks". Assim, a microestrutura resultante & constituida de
varias particulas |ligadas umas as outras por uma fase eutética,

com uma distribui¢do homogsnea de oxidos (figura 59),
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Figura 52 - Distribui¢g3o do tamanho de particula inicial.
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Figura 53 - Distribuigdo de tamanho e grac e particula no corpo

sinterizado (vide Apéndice 1V).

0 tamanho médio de particula, determinado pelo método
Fisher, resultou em 33 * 5% um, enquanto o tamanho de grao do
corpo sinterizado, determinado por metalografia quantitativa,

apresentou valores préaximos a 80 * 10 mm.

Frag¢3do volumétrica de segunda fase
Durante o resfriamento, o liquido eutatico solidifica-

se e permanece em varios contornos, segundo aproximadamente a
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quantidade e composigao oquimica previstas nos diagramas de
equilibrio. A microestrutura da figura 54 mostra a fase

eutética nos contornos das particulas.

A0pm

Figura 54 - Microestrutura da liga Al1-4.4%Cu-0.8%5i-0.5% Mg

apos sinterizagao em N, -400 MPa.

A analise com microssonda eletrdnica em varios pontos
desta fase indicou a existéncia de composigoes quimicas
bastante variadas, como pode ser visto na tabela 168. Isto
provavelmente deve—-se as diversas fases que podem ser formadas,
como mostrado pelos diagramas de equilibrio AI-Cu—-Mg-Si,
indicando o0s eutéticos que podem estar presentes com as
respectivas composigdes quimicas e temperaturas de formagao,
conforme mostra a figura 55 (vide Apéndice 111). As diferengas
podem ser atribuidas as condigdes de resfriamento distintas,

bem como, aos desvios provocados pela propria microuossonda.
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TABELA 16 - Composi¢ao quimica da fase eutética, determinada a

partir de microssonda eletrdnica.

TIPO Mg Al Si Cu Frequencia
% peso % peso % peso % peso (%)
| 3.76 58.40 1.23 36.61 6.3
B! 1.64 48.40 1.21 48.67 31.0
144 2.05 52.53 113 44 .29 48.8
|V 6.93 53.47 4 .96 34.63 6.3
vV 1.51 55.29 2.31 40.88 6.3
Vi 4.03 45 .50 3.91 46 .56 6.3

A medigdao da fragao volumétrica de segunda fase

presente nos corpos sinterizados, apds tratamento térmico de
solubilizagao e wenvelhecimento, resultou em teores de
aproximadamente 5%, com alguma diferenga em fungao da
densidade verde. A tabela 17 apresenta as fragoes volumatricas
de segunda fase, obtidas em corpos sinterizados com diferentes
densidades verdes, determinadas por metalografia gquantitativa,
indicando que a fragao de segunda fase aumenta com niveis

crescentes de porosidade inicial.

TABELA 17 - Fragao volumétrica presente em fung3ao da pressao de
compactagao.

Pressao de Fragao
compactagao voluméetrica
[MPal (%)

180 MPa - 90,0%
250 MPa — 82.5%

400 MPa - 85,0%

w ph o
wu ~Nw
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Porosidade

Em aplicagdes estruturais, a otimizagao das proprieda-—

des mecanicas de componentes produzidos via Metalurgia do Pa

requer o conhecimento de um parametro adicional: a porosidade.
Sua forma, tamanho e distribuigao volumétrica 5ao de
fundamental importdncia, visto que 0S poOros influenciam, em

grande medida, a resposta do material as solicitagdes externas.
A tabela 18 apresenta o0s resultados de densidade
obtidos para o0s corpos sinterizados em diferentes pressoes de

compactagdo e, consequentemente, diferentes densidades verdes.

TABELA 18 - Densidade de corpos sinterizados em fung3o da

pressao de compactagao.

Pressao de Densidade Densidade
compactagao verde sinterizado

[MPal [g/cm ] [%DTJ [g/cm 1 C%DTJ

180 2,91 80.,.0 2,58 83,3

250 2,586 32,5 2,64 85,4

400 2,83 85,0 2,68 97,1
Sabe-se que a porosidade & reduzida atraves do

deslocamento de material via fase liguida, preenchendo 0s poros
primarios (oriundos da compactagao) e o0os provocados pela saida
de fubrificante (1,5%). Do mesmo modo, poros secundarios sao
criados quando ocorre a entrada de elementos de liga em solugao
para a formagao de fase liguida. A figura 56 apresenta a micro-
estrutura resultante da sinterizagao de <corpos compactados a
80% e 85% DT, mostrando a forma e distribui¢ao dos poros

enqguanto a tabetla 19 apresenta os valores de porosidade pelo



pelo principio de Arquimedes e por

em fung3o da pressao de compactagao.

Figura 56 -

TABELA 19 -

180 MPa

Porosidade resultante

400MPa

4.4%Cu-0.8%5i-0.5%Mg.

Comparagao dos valores de porosidade

densidade verde.

metalografia

em componentes

Pressao de
Compactagao
[MPal

Porosidade
(%)
Arquimedes 6tico

180 (80,5% DT)
250 (92,5% DT)
400 (85,0% DT)

6,7 5,7
4,6 4,5
2,9 3,9

108

quantitativa,

S0um

da liga Al-

em fun¢3oc da



108

A figura 57 evidencia a diferenca de porosidade entre o
nicleo e a periferia dos corpos sinterizados, 0 que pode ser
atribuido aos canais formados quando da saida do lubriflcante e
a uma malor oxida¢gao da superficie exposta 'é atmosfera de
sinterizacao, diminuindo a molhabilidade das particulas pelo

liquido eutetico.

200 um

Figura 57 - Diferenca de porosidade entre ndcleo e periferia

dos corpos sinterizados.

0 tamanho medio dos poros foi de 20+ 10 #m, com a
ocorrancia de poros grandes de até 100 4m, e também, pequenos
poros inferiores a 5 &m. A forma dos poros, alongados oOu
arredondados, tem relagdo direta com sua origem [921, sendo que
03 poros arredondados, possiveimente, originam—se da fusao dos
elementos de liga adiclonados, enquanto que 03 poros mais
alongados, com pequenas ramificacdes devem, possiveimente, estar
associados a eliminag¢ao do lubrificante e porosidade Inicial

(figqura 58).
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um

Figura 58 = Forma dos poros - 80% densidade verde.

Precipitados endurecedores

0 tratamento térmico de envzihecimento, apds solubili-
zacao, tem a finalldade de aumentar a resisténclia mecanica do
material atraves do mecanismo de endurecimento por precipita-
Gao.

0s mecanismos de nucleagao de particulas, ocorrendo
durante o tratamento térmico de envelhecimento, a partir da
solu¢3o s86ilida supersaturada, sao de importidncia consideravel,
pois determinam o0 grau de dispersdao dos precipitados e,
consequentemente, as propriedades mecanicas da liga tratada
termicamente. De modo geral, no sistema AI-4.49%Cu-0.8%Si-0,5%Mg
o envelihecimento natural (condigao T4) & acompanhado pela
geragcao de zonas de Guinier—Prestow (GP), que nucleiam homoge-
neamente na matriz, na forma de placas finas, sendo que com o©

aumento do tempo de enveihecimento g338as zonas crescem de
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tamanho, transformando—-se em precipitados ©", o0s quals sao
coerentes com a matriz e aumentam a resisténcia da liga. A
curva de dureza vs. tempo de envelhecimento, mostrada na figura
53, indica que a liga atinge, quase que totalmente, seu maximo
potencial de endurecimentoc nas oprimeiras 20 horas. Esses
precipitados sao extremamente finos (da ordem de poucos nanome-
tros) e, portanto, nao puderam ser definidos nas observagdes
realizadas em MET.

0 rapldo aumento da resisténcia com o tempo & conse-
quéncia da alta taxa de formag¢so de zonas GP, que pode sSer ex-—
piicada pelo mecanismo de difusdo controlado por lacunas [94],
Este mecanismo @ possivel pela retengao de alta concentragao de

lacunas fora do equilibrio &8 temperatura ambiente.
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Figura 59 - Eyolugao da dureza no envelhecimento natural - T94.
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Estudos realizados em MET mostraram evidéncias que

suportam esta afirmagao (figura 60). Observou-se na
microestrutura da liga solubilizada e envelhecida, alta
concentragio de discordancias, possivelmente formadas por

condensagao de lacunas, sendo essas discordancias responsaveis

pela alta taxa de formagao de z2onas GP.

Figura 60 - Micrografia da liga sinterizada, obtida em MET,
mostrando anéis de discordidncias devido a conden-—

sagao de lacunas. Condigao T4 - 400 MPa.

Em adig3do a este mecanismo fundamental, os elementos em

solugao salida influenciaram também a cinética de formagao das

zonas GP. Particularmente, 0 magnésio [34] desempenha
fundamental, devido a seu grande diametro atdmico, retendo uma
maior quantidade de lacunas em condigoes de nao equilibrio a

temperatura ambiente, apads resfriamento bruscao a partir da

temperatura de solubilizagao.

0 envelhecimento realizado acima da temperatura

ambiente (condigao TB), transforma as zonas GP em precipitados
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de transigido @', 0s quais s3o semi-coerentes com a matriz. No
entanto, a presenga de contornos de grande angulo altera a
energia livre do sistema, de tal maneira que uma significativa
precipitagao heterogénea pode ocorrer nos contornos de grao,
ainda durante o resfriamento brusco, apo6és solubilizagao, ou
durante o envelhecimento em temperatura acima da linha "solvus”
GP. Acima desta temperatura, que nos sistemas a base de
aluminio, situa-se entre 95 e 205 C [931, o0s oprecipitados de
equilibrio @ nucleiam e coalescem diretamente dentro dos
contornos de grao. Evidentemente, esta nucleagao nao contribui
para 0 endurecimento mas, pelo contrario, diminui a resisténcia
maxima possivel, pois reduz a quantidade de solutos disponiveis
para a precipitagdao homogénea.

Observagoes em MET mostraram que na condigao 76, o
material apresenta uma abundante precipita¢cao na matriz, na
forma de pequenos "discos”, medindo aproximadamente 20 nm de
espessura € 50 nm de diametro (figura B61.a). Esses séo, presumi
velmente, 0s precipitados intermediarios &', semi—-coerentes com
a matriz [94,95]1, Nos contornos de grao, observa—se uma intensa
precipitagao heterogénea de particulas relativamente grandes,
com morfologia irregular, medindo aproximadamente 400 nm de
comprimento e 60 nm de espessura, 0s quais sao identificados
como precipitados de equilibrio & [931 (figura 61.b).

A razao para o maior tamanho dos precipitados nos
contornos de grao, esta relacionada com o aumento da taxa de
nucleagao nessas regides, desde que, quando O precipitado
nucleia em contornos de grao, parte da area do contorno @&
eliminada e, consequentemente, esta energia & disponivel para

reduzir o termo de energia de superficie, necessaria a



nucleacgso [94,951, Além disso, a taxa de difusao de atomos &

significativamente maior nos contornos de grao que na matriz.

0, 2um

Figura 61 - Micrografias da llga Al-4.49%Cu-0.8%5i-0.5%Mg, na
condigao TB6 - 400 MPa, obtidas em MET, contendo:
(a) distribui¢gao de preclpitados na matriz, em

campo escuro; (b) distribuigio de preciplitados

em contornos de garao.



6.2.2 MECANISMOS DE SINTERIZAGCAO

0 inicio da sinterizag3o de componentes de aluminio
esta, basicamente, ligado & formag¢ao de contatos metalicos
durante a etapa de compactagao. No aguecimento, esses contatos

do tipo AlI-Al e AI-(Cu,Si,Mg) dao origem, atraves do processo

difusional, a fase liquida, isto ocorrendo nas respectivas
temperaturas euteticas. Modelos experimentais [9, 37,391,
demonstram gque a fase iiquida, inicialmente formada nos

contatos metalicos (uma vez que a camada d6xida nao & permeavel

nas temperaturas usuais de sinterizagao), gscoa rapidamente

entre o 6xido e a particula sélida (desde que 7A1/Alzoa > Y a1/

+ ¥ {371, indicando que 0 liquido deve ter baixa energia
AIZOQ/I

interfacial com o aluminio s6iido e c¢om o o6xido), formando

"bolsdes” liquidos, o que pode ser comprovado, através da
andlise da estrutura solidificada, nos estudos realizados por
Kehl e Fischmeister [381, No entanto, a camada ©oxida retém o
liquido apenas por um curto intervalo de tempo, quando entao
uma nova formagdo de fase liquida induz a um brusco inchamento,
0 qual rompe a camada o6xida, espalhando o ligquido weutetico. O
oxido restante pode ser rompido também através da mudanga do
parametro de rede, devido & reagao da alumina com o Gxido
cuproso, resultando em uma estrutura do tipo "spinel” [381,
Conforme visto na figura 62, que mostra a dilatagao do
corpo de prova em fungaoc da temperatura, o0 surgimento da fase
liquida em corpos com lubrificagao interna, ocorre j& a 480 °C,
em virtude da adigao de magnesio a mistura, resultando na

formagao de reagoes eutéticas e peritéticas [96]
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Figura 62 - Dilatograma da liga Al-4.4%Cu-0.8%5i-0,5%Mg, indi-

cando a variagao dimensional x temperatura.

0 inchamento apresentado no dilatograma esta associado
a diversos fendmenos, dos quals deve-se salientar: (a) a
separagao das particulas de aluminio através de filmes de
liquido eutético, molhando a camada o6xida e penetrando nos
contatos;: (b) a penetragao do liquido entre a particula e o
oxldo, expandindo @ camada e afastando as particulas; (c) a
entrada dos elementos de liga em solugdo sdlida, expandindo o
volume das particulas:; (d) aumento de volume devido a&a formagao
do eutético Al-Al,Cu, que ocorre no interior das particulas de
aluminio, nos contornos de fase do tipo Al/AI Cu, afastando as
particulas [37); (e) formagao de porosidade secundaria e: (f)
penetrac¢ao de liquido nos contornos de gr3o (mecanismo de

desintegrag¢ao de particulas) [34,37-39,971,
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Durante a etapa de inchamentao, 0s elementos de liga
distribuem—se homogeneamente e a fase liquida wvai sendo
consumida atraves da difus3do e formagao de solugao sélidaA no
aluminio, formando "necks” entre as particulas. Como existe um
gradiente de concentragao na fase liquida, entre a composigao
do liquido em equilibrio com o0s compostos intermediarios, e
aquele em equilibrio com o aluminio, 0s elementos de liga sao
continuamente difundidos no Iiquido e <c¢olocados na forma de
solugao solida. No caso do cobre, por exemplio, @& quantidade
consumida nesta reagio, & sSubstituida pela dissolugao do
intermetalico em contato com a fase liquida, e este por sua vez
@ recompletado atraves da difusao no estado solido, a partir do
intermetalico rico em cobre, e assim sucessivamente até o cobre
elementar. Chega—-se ao ponto que o cobre ndo & mais dissolvido,

e a fase intermetalica ira desaparecer, no sentido de aumentar

0 teor de aluminio, até que o liquido seja absorvido pelas
particulas de aluminio {371, Desta forma, o0s mecanismos de
dissolugao— reprecipitagiao promovem o rearranjamento e a

mudanga de forma das particulas, visando diminuir a energia
livre de superficie e densificando o material.

A observagao da microestrutura, a nivel otico, mostrou
uma estrutura contendo <contornos de particulas, as quais
estiveram em grande parte associadas a fase eutética, contornos
sem esta fase e poros (vide figura 54). Atravées de estudos
realizados em MET pode-se constatar a presenga significativa de
contornos de gr3os na microestrutura, o0s quais puderam ser
facilmente identificados por sua caracteristica propria de
descontinuidade de orientagao cristalina, indicado pela

difragao eletrdnica, e pela presenga de precipitados de
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equilibrio @ nos mesmos (figura 63). Tais observagdes sao
consistentes com um dos mecanismos de sinterizag¢ao descritos
por Petzow (641, qual seja: coalescimento de partitulas atravas
dos contatos entre as mesmas, com formagao de “necks" e

migragao de contornos de grioc a partir destes.

Figura 63 - Micrografia da liga sinterizada na condigio T8 -
400 MPa, obtida em MET, mostrando a presenga de

contornos de grao.

Além disto, as micrografias eletrdnicas mostraram,
frequentemente, que alguns contornos de particula apresentaram
evidéncias de wuma fina distribui¢do de 4dxidos ©s quais,
provavelmente, foram fragmentados e levados pela fase liquida

atraveés dos contornos das particutas (figura 64).



Figura 64 - Mjcrografias da

400 MPa,

nos contornos

obtida em MET,

0,5um ‘

liga sinterizada na condigao T4 -

mostrando fragmentos axidos

de particula.
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6. 2.3 COMPORTAMENTO MECANICO

0 comportamento - mecanico da liga sinterizada
Al-4.4%Cu-0.8%Si-0.5%Mg foi caracterizado através de ensaios de
tragao e dureza, para GC.P., em trés niveis de porosidade inicial
e duas condigdes distintas de tratamento térmico. Foram testa-
dos, no minimo, 5 corpos de prova em cada condigao, resultando
em diferengas significativas entre as mesmas. A tabela 20 apre-
senta 0os valores méedios de tensaoc de escoamento, tens3o de rup-
tura e alongamento para 80, 92,5 e 95% de densidade verde, nos
estados de envelhecimento T4 e T8, enquanto 03 resultados
individuais estao listados no Apéndice 1. A tensido de escoamen-—
to indicada na tabela & um valor apenas orientativo, visto que
0 escorregamento do corpo de prova nas garras de fixagao,
frequentemente, dificultava a correta determinagdaoc da tensao
para 0,2% de deformagao plastica. Na mesma tabela 520

apresentados os valores de dureza e méduilo de elasticidade.

TABELA 20 - Propriedades mecanicas da liga Al-4.4%Cu-0.8%Si-
0,5%Mg.
PRESSAO DE| DENSIDADE TENSAO DE|TENSAO DE |ALONGAMEN DUREZA-IMdDULO DE
COMPACTA-| VERDE | CONDIGCAO |[ESCOAMEN-| RUPTURA |TO 25mm | 2,5/306 [ELASTICIDA-
¢A0 [MPa] (%] T0'[MPa] | [MPa] [%] (H8]  |oE' [GPa]
180 90,0 T4 192t1s 233t 0 30t1,0 70ts 59,8
T4 200t10 248t 20 3,5t o5 75 o 60,8
250 92,5
T6 300 ts 31210 1,2%0,5 90t 10 61,4
Ta 204 t 10 252 t 10 50t10 80 t10 63,7
400 95,0 :
T6 —_— 317+ 0 1,803 100 t 10 64,2

1 VALORES APENAS ORIENTATIVOS
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A figura 65 apresenta a tensido de ruptura e alongamento
em fungao da densidade wverde, indicando também o0s valores
extremos em cada condig¢ao. A dispersaoc de resultados pode ser
atribuida as caracteristicas inerentes do processoc de Metalur-—
gia do Pd, como heterogeneidade de mistura, peqguenas contamina-
goes dos pas, retengso de lubrificante e porosidade residual.
No caso especifico de ligas de aluminio, a distribuigao do
fiquido eutéetico e dos fragmentos Gxidos desempenha um papel
fundamentai, contribuindo para aumentar a dispersao dos

resultados.
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Figura 65 - Tens3o de ruptura e alongamento da liga Al-4.4%Cu-

0.8%Si—-0.5%Mg.
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A porosidade tem influéncia marcante sobre a ductilida-
de da liga, conforme pode ser visto na figura 65. Nas pressges
de 180 e 400 MPa, a redugao de 4,0% de poros aumenta em
aproximadamente 70% o alongamento até a fratura, enquanto que a
tensao de ruptura & aumentada em aproximadamente 10%. Isto,
basicamente, concorda com a proposta de uma Jlei exponencial
entre porosidade e ductilidade [89,92]1, enquanto que uma
dependéncia praticamente linear & verificada entre porosidade e
resisténcia mecanica [89]1,

Uma possivel explicagao para a diferenga de ductilidade
encontrada entre 0s corpos de prova compactadeos a 250 e 400
MPa, além da diferenga de porosidade residual, pode estar
associada aos proprios mecanismos de dissolugao-reprecipitagao,
no que diz respeito ao rearranjamento e mudan¢a de forma das
particulas. A analise da distribuicao de graos apos a
sinteriza¢do resultou em um tamanho médio de 77 * 10 am para
corpos compactados a 250 MPa e 84 * 10 #m para compactados a
400 MPa, sugerindo que pode ter ocorrido maior formagao de
"necks", nesta Gltima condigao, j& que houve um maior coalesci-
mento de graos. Do mesmo modo, a maior porosidade inicial exige
um maior rearranjamento de particulas, além de maior quantidade
de fase |iquida, para o processo de densificagao (Tabela 17), 0
que pode coﬁtribuir para um aumento da fragilidade do material,
desde que a fase eutética apresenta dureza superior comparati-
vamente a matriz (fase eutética =~ 140 Hv e matriz >~ B0 Hv).

0s resultados experimentais obtidos sao praticamente o0s
mesmos descritos pelos fabricantes Alcoa, Alcan e Eckart—-Werke.

A tabela 21 apresenta os valores das principais propriedades
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mecanicas da liga Al-4.4%Cu-0.8%5i-0.5%Mg encontrados na

literatura (4,6,8,77]1 ,

TABELA 21 - Propriedades mecanicas da liga de aluminio-Valores
de literatura [4,6,8,771,
DENSIDADE | CONDIGAO | TENSAO DE|TENSAO DE |ALONGAMEN
GRADE VERDE TERMICA [ESCOAMENTO| RUPTURA |[TO 25mm | DUREZA
[%]oT [g/cm3 02%[MmPa]| [MPa] [%]
T 170 201 3,0 70/ 75 Re
124" 138’ 1,57 -
90 2,50 T4 205 245 3,5 75/80 Re
137 165’ 2,0' -
201 AB T6 — 323 o 85/90 Re
(Alcoa) — 2211 — —
T 181 209 3,0 70/75 Re
95 2,62 T4 214 262 5,0 80/85 Re
T6 327 332 2,0 85/90 Re
MD-24 T 96 165 5,0 80 RH
(Alcan) 90 2,50 T6 193 241 3,0 72 Re
T - 190 5,0 60 HB
ALUMIX 123
92 2,56 T4 - 260 3,0 75 HB
(Eckart-Werke) ! !
T6 — 320 1,0 100HB

1 VALOR MINIMO GARANTIDO

A tabela 22 apresenta o0os valores médios de tensao de
ruptura para corpos sinterizados nas mesmas condigoes, variando
o tamanho de particula do magnésio e comparando magnésio

elementar com o portador AIMg37 (que deve gerar o Iintermetalico

MgsAIB).
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TABELA 22 - |nfluéncia do tamanho de particula e forma de intro-

dugao de magnésio.

4 Tensao de Alongamento
Condigao ruptura 25 mm
(MPal [%]

Mg elementar 248%5 4,7*0,5
=170+250 mesh
Mg elementar 25210 4,8%0,5
=325 mesh
AlMg37 255*10 4,5%1,0
-325 mesh

1 Densidade verde: 895% - T4
Demais elementos conforme 5.2

Esses resultados estdoc de acordo com 0s experimentos de
Esper e Leuze [981, indicando que a variagdo do tamanho de
particula nesta faixa, praticamente, nao interfere nas
propriedades mecanicas da liga. Em relagao ao portador,
verifica—-se oque, embora as propriedades mecanicas sejam
idénticas, o acabamento superficial aparenta ser superior, com

menor presenga de poros nesta regqiao.

6.2.4 MECANISMCS DE FRATURA

As superficies fraturadas dos corpos de prova rompidos
nos ensalos de tragao foram examinadas em microscopio oatico e
microscopio eletrdonico de varredura (MEV). Em escala macrosco-
pica, os mesmos resultaram em uma superficie de fratura aproxi-
madamente perpendicular ao eixo de tragao, indicando um compor-

tamento fragil.
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Observacdes em microscopio otico da superficie lateral
previamente polida e atacada (para revelar 03 contornos de
grao), indicaram que a fratura ocorre, preferenciaimente, em
contornos de particula (figura 66). 0 processo de fratura in-
duz, aparentemente, a uma deformacdo plastica muito locallzada
(restrita somente a poucos graos adjacentes a interface de fra-
tura) a quail, normaimente, esta associada a regioes contendo
poros, como pode ser visto peias bandas de deslizamento mostra-—
das na figura B7. Examinando as interfaces rompidas, observa-se
que 0 mecanismo de fratura pode estar relaclionado a&a concentra-
¢ao de deformagcao em poros, 0SS 4quais podem, possiveimente,

coalescer (figura B8), e a presen¢ca da fase eutética e oxidos

nos contornos das particulas, como sugere a figura B89.

Figura 66 - Micrografia da liga sinterizada, obtida sobre a su-
perficie lateral do corpo de prova, na condigao TGB:

(a) 250 MPa: (b) 400 MPa.
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Figura 67 - Micrografia da 1liga sinterizada, na condig3o T4:

(a) 250 MPa; (b) 400 MPa - Bandas de deslizamento.

i, 20um

20um

N

Figura 68 - Micrografia de regi&o proxima a fratura com alta con-—

centracao de poros: <(a) 250 MPa-T4 ; (b) 400 MPa-T94.
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(a) 250 MPa - T8

(b) 400 MPa-T6

Figura 69 - Mjcrografia de reglao proxima a fratura Indicando

presenga de oxidos e fase eutética.
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Observagoes em MET, de amostras retiradas transversal-
mente 3o corpo de prova, imedlatamente abaixo da superficie de
fratura, puderam comprovar que o nivel de deformagao proximo a
regi3o de ruptura & bastante baixo, como pode s8er visuallzado

pelos tragos de desilizamento mostrados na micrografia da

figura 70.

e
EETYE

e

;
i

Figura 70- Micrografia da liga sinterizada, obtida em MET, na
condigao T8 - 400 MPa, mostrando tragos de

deslizamento.

Examinando agora as superficies de fratura em MEV,
observa-—-se que o0 modo de fratura ] predominantemente

intergranular (ou lnter-particulas), como pode 8er visto na
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figura 7 i Este tipo de fratura, macroscopicamente
caracterijizado como fragil apresenta, entretanto,
caracteristicas ducteis quando observado a nivel microscapico.
0 aspecto da fratura indica diversas origens, cada wuma delas
apresentando caracteristicas proprias. Percebe-se, por exemplio,
regiges Iinter—particulas que, provavelimente, estavam wunidas
atraves de um fino filme de fase eutstica e oxidos fragmentados
(figura 72), <como Jja Tfol constatado pelas observagoes
realizadas em MET (figura B4). Essas regides , com aspecto liso
e plano, caracteristico de ruptura fragil, foram identificadas
através de analise com microssonda coOmo fase eutéatica,
apresentando composi¢i0 quimica em torno de 48,0% Cu, 4,80% Mg,
3,50% Si e 40% Al, e com microdureza em torno de 140 Hv, 0 que
representa o dobro da matriz. Foi também frequentemente
observada, sobre a superficie de fratura, a presenga de poros
(provaveilmente primarios), como mostra a figura 73.

A ruptura através do micromecanismo de "dimples”™ tambem
foi importante no processo de fratura do material. Algumas
regides apresentavam "dimples”™ contendo 6xidos fragmentados em
seu interior, 03 quais estavam presentes nos- contornos de
particula formando agiomerados, possiveimente, Intercalados com
regides que coalesceram e formaram contornos de grdo (figura
74). Outras regioes apresentavam o aspecto caracteristico de
fratura iIntergranular, mostrando "microdimples”™ associados,

provavelmente, aos precipitados de equilibrio & (figura 75).
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gBB2 188.8U EMBRA

29KU X204

Figura 71 - Micrografias obtidas em MEV sobre a superficie de
fratura de corpos de prova rompidos em tragio mos-—

trando o modo de fratura intergranular. 400 MPa-T6.
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18,0l EMBRA

Figura 72 - Micrografias obtidas em MEV sobre a superficie de
fratura de corpos de prova rompidos em tragao mos-—

trando a presenca de fase eutética. 400 MPa - TB.



132

;.
25K X338 BBa13 188.8U EMBRA

25KU X1888 @814 18.8U EMBRA

Figura 73 - Mjcrografias obtidas em MEV sobre a superficlie de
fratura de corpos de prova rompidos em tragao mos-

trando a presenga de poros. 400 MPa - T6.
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88a85 18.8U EMBRA

Figura 74 - Micrografias obtidas em MEV mostrando "dimples”
contendo oxidos fragmentados em seu interior.

400 MPa - T6.
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23KV #1889 38 7 18 .80 EMBRA

. 25KU 3060 0@0F 100U EMBRA

Figura 75 - Micrografias do corpo sinterizado, obtidas em MEV,
mostrando "microdimples™ assoclados aos precipita-

dos de equilibrio &, 400 MPa - T6B.
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A partir da observa¢ido dos mecanismos de fratura, via
microscopia oOtica e eletrénica, pode-se constatar que a
resisténcia mecénica da liga A1-4.4% Cu-0.8% Si-0.5% Mg &,
basicamente, controlada pela presenga de microconstituintes
fragilizantes como poros, oxidos e fase eutética. indispensavel
para o rompimentoc e transporte do 6xido e de elementos de liga,
a permanéncia de fase eutética nos contornos de particula,
durante a solidificagao, induz a uma fragilizagao que,
possivelimente, poderia ser reduzida se fosse permitida uma
maior difusdo e , consequentemente, homogeneizagao das
interfaces eutético-matriz. Isto poderia ser alcangado,
eventualmente, atravées de um <ciclo de resfriamentro mais
adequado, utilizando menores taxas de resfriamento proximo as
temperaturas de entrada em solu¢do solida dos elementos de

liga, em especial, do cobre.
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CAPITULO 7

CONCLUSTES E SUGESTZES

1. PROCESSO DE SINTERIZACXO

a. A sinterizagdo de componentes de aluminio & fortemente
dependente da pureza &é atmosfera, sendo oxigénioc e umidade
0s principais elementos que diminuem a molhabilidade da fase
liquida, aumentam a espessura da camada 6xida e geram bolhas de
hidrogénio prejudicando, consequentemente, o0s fendmenos de
dissolugao—reprecipitagdo, formagdo e crescimento de “necks”,

reduzindo assim as propriedades dos sinterizados.

b. Qutro ponto de fundamental Iimportincia, tanto em termos de
propriedades mecanicas como de varia¢ao dimensional, @ o rigldo
controle de temperatura imposto ao ciclo de sinterizacao.
Devido a pequena iInclina¢do da Ilinha Tllquidus™ do diagrama
aluminio-cobre, a quantidade de fase liquida @& fortemente
dependente da temperatura, exigindo que a mesma tenha variagao
limitada a, no maximo, = 5°C.

c., A camara construida atende éos requisitos exigidos, em
relagao as questdes anteriores, sendo adequada ao estudo de
. sistemas de figa a3 base de aluminio, vfsto que as propriedades
mecanicas e dimensionais atingidas 830 ldénticas as descritas

na literatura.
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2. MICROESTRUTURA

a. A microestrutura da liga apresenta uma diferenﬁa
significativa do nivel de porosidade no nucleo e periferia do
corpo de prova. O interior da pega tem porosidade relativamente
baixa (entre 1.0 e 2.0 %), enquanto a superficie & bastante
porosa (até 10%), podendo sSer este um fator |imitante de
propriedades mecanicas, Entretanto, a porosidade superficial
pode ser faclilimente eliminada através de callbracio, operag¢ao
indispensavel para atingir estreitas toleridncias dimensionais.
Esta maior porosidade superficial pode ser ‘atribuida a saida do
lubrificante, abrindo canais e oxidande o0s mesmos proximo a
superficie, nao sendo estes, posterlbrmente, preenchidos pela

fase liquida.

b, A distribuigio de tamanho de particulas, na faixa entre 50 e
120 #m, variou de 25% na mistura de pds para , aproximadamente,
55% no corpo sinterizado, evidenciando um crescimento de gr3o
atravas de mecanismos de coalescimento. Ja o tamanho bmédio de
particula inicial era de 33 * 5% um, enquanto ¢ tamanho médlio
no corpo sinterizado era proximo a 80 * 10 Mm, sugerindsc um
grande rearranjamento de particulas e posterior crescimento de

‘qraos.
3. MECANI SMOS DE SINTERIZAGKO

~a. A fase liquida promove o rearranjamento e mudanga de forma
das particulas, densificando o material através da formag¢ao de

"necks", rupturé e distribui¢ao dos oxidos e preenchimento- dos
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poros. 0s contornos de graos e 6xidos podem ser identificados
-atravas de microscopia eletr&nica de transmissao, enquanto as
fases sutéticas remanescentes nos contornos de particulas, sao
identificadas como sendo do tipo CuAl, e Ai-Cu-Si-Mg, atraves

de analise por microssonda eletrénica.

b. 0 uso de pressdes de compactagao distintas, resulta em
corpos sinterizados com tamanhos de gr3c diferentes. GCorpos
compactados a 250 MPa apresentaram um tamanho médio de 77 * 10
#4m, enquanto que compactados a 400 MPa resultaram em tamanho
médio de 84 £ 10 um, sugerindo maior formagao de "necks” nesta

Gltima condigao.

4. COMPORTAMENTO MECANICO

a. Enquanto a tensao de ruptura apresenta somente um pegqueno
acréascimo, em tornp de 10%, com o0 aumento da pressao de
compacta¢ao de 180 para 400 MPa, a ductilidade aumenta em até
aproximadamente 70%, sugerindo uma .dependéncia l'inear da
resisténcia em fun¢do da porosidadé e uma dependéncia

exponencial da ductilidade em relagao & mesma.

b. A vafiacéo do tamanho de particula do elemento magnésio,
entre —-170 + 250 mesh até -325 mesh, n3o altera os valores das
propriedades mecanicas. Do mesmo modo, a utilizagdo do portador
A1Mg37 altera apenas o compoftamento dimensional e superficial
dos sinterizados, mantendo inalteradas as propriedades

mecanicas.
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c. 0 tratamento térmico de solubilizacao @ eaenvelhecimento ail-
tera, sensiveimente, a tensao de ruptura da Iiga Al-9.9%Cu-0.8%
Si-D.5%Mg, sendo a condi¢3o de envelhecimento naturai (T4) a
ﬁue fornece a meihor combina¢ao resisténcia-ductilidade. O
tratamento de envelhecimento artificiai (T6) resuita em corpos

de maior resisténcia, mas de baixa ductilidade.

5. MECANISMOS DE FRATURA

a. 0 modo de fratura dos corpos de prova submetidos a tragao &

predominantemente, intergranuiar (ou inter-particulas). A
origem da fratura & atribuida a concentragio de deformag¢aoc em
poros, nuclieandc & trinca. A presenga de fase weutatica e
6xidos, nos contornos de particula, facilitam a propagacac da

mesma devido a malor fragilidade desses constituintes.

b. 0 aumento de fragilidade em fun¢3o da maior porosidade ini-
cial, pode ser atribuide também ao mecanismo de sinteriza¢io, O
qual exige, alam de maior quantidade de fase iiquida, um maior

rearranjamento de particulas para a densifica¢ao do material,

6. SUGESTUES

a. Atualmente, desenvoive—se uma liga de composi¢ido similar a
forjada 20249, para aplicacdes a temperaturas préximas a 200°C.
Paralelamente, pretende—se desenvoiver 0 processo de nitretag¢ao
lonica, tornando a ilga resultante, ideal ﬁara aplicacdes que
exijam resistancia a temperatura e ac desgaste. Em reilag¢ao }é

liga Al1-4.4%Cu-0.8%S51-0.5%Mg ~ pretende-se estudar o seu
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comportamento mecanico perante a distribui¢gio de Welbuill, vis-

to que a mesma & macroscopicamente fragili.

b. 0 estudo de um ciclo de resfriamento mais adequado,

permitindo maior homogeneizacao na interface eutético-matriz

pode, eventuaimente, diminuir a fragiliidade que a fase eutética

impde a liga, melhorando assim seu desempenho.
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APENDICE I - RESULTADOS DOS ENSAIOS DE TRACAO

A - PRESSAO DE COMPACTAGCX0: 180 MPa

Pas elementares + AIMg37: - 325 mesh
Tratamento termico: T4
cP Tensao de Tensio de Alongamento
o escoamento Ruptura 25 mm
N- (MPal {(MPal %]
1 187 233 3.7
2 188 230 -
3 200 242 2.9
9 182 230 2.7
5 185 230 2.7
MEDIA 185 235 ‘ 3.0
< (95%) *10 *10 *1.0

B1 - PRESSAC DE COMPACTAGAO: 250 MPa

Pds elementares —»ng: - 170 + 250 mesh
Tratamento térmico: T4
cp Tensdao de Tensio de Alaongamento
° escoamento Ruptura 25 mm
- {MPa) {MPal (%]
1 130 233 3.5
= 195 246 4.2
3 197 233 3.0
4 1894 237 3.5
5 - : 264 3.5
B 188" 254 3.8
7 209 260 3.8
8 203 247 3.2
9 - 255 3.5
10 200 , 245 3.1
11 180 258 3.0
12 187 243 3.6
MEDIA 190 250 3.5
«{85%) 10 - . %20 . *2.0




B2 - PRESSAO DE COMPACTAGAO: 250 MPa

Pos elementares — Mg: — 170 + 250 mesh

Tratamento térmico: T8

CP Tensadao de Tensao de Alongamento

o escoamento Ruptura 25 mm

N- (MPal (MPaJ (%1

1 308 318 1.3

c 296 305 1.1

3 304 313 1.2

4 280 308 1.1

5 300 313 0.8
MEDIA 300 312 1.1
o(85%) 15 10 *p0.5

2+ Valores apenas orientativos

C1 - PRESSAO DE COMPACTAGAQ: 400 MPa

Pas elementares — Mg: - 325 mesh
Tratamento térmico: T4

CP Tens3o de Tensdo de Atongamento

° escoamento Ruptura 25 mm
N- {MPal {MPal %]
1 188 255 9.7
c 207 250 9.7
3 203 248 9.9
4 210 _ 258 5.4
5 2086 249 4.8
MEDIA 205 . 252 4.8

o (95%) 10 10 *Q.

(8]




C2 - PRESSAO0 DE COMPACTAGAO: 400 MPa

Pos elementares — Mg:- 170 + 250 mesh
Tratamento térmico: T4

CP Tensao de Tensdo de Atongamento

o escoamento Ruptura 25 mm
N- {MPal {MPa) {%]
1 203 245 5.0
2 185 253 4.0
- 3 188 248 5.0
4 193 248 4.5
5 204 245 4.7
5] 210 250 4.7
MEDIA 201 ) 248 4.7
o(85%) 10 t5 0.5

C3 - PRESSA0 DE COMPACTAGAO: 400 MPa

Pés elementares + AIMg37: - 325 mesh
Tratamento térmico: T4

CP Tensao de Tens3o de Alongamento

° escoamento Ruptura 25 mm
N- . [MPa)l {MPal [%]
1 208 252 4.1
= 213 266 5.8
3 208 255 N 4.4
4 200 2he 4.0
5 201 250 4.3
MEDIA 206 255 4.5

o(95%) +10 +10 +1.0




G8s. :

C4 ~ PRESSAO DE COMPACTAGAO: 400 MPa

Pos ‘etementares — Mg:
Tratamento térmico:

T6

~170 + 250 mesh

CP Tensao
escoamepto

NS [MPa]P

1 309

c 300

3 311

q 2986

5 307
MEDIA 305
o(895%) 10

Tensao de

Afongamento

Ruptura 25 mm
[MPal {%3
316 1.9
313 1.4
3ee c.0
315 1.7
319 1.8
317 1.8
10 *0.56

1 Valores apenas orientativos

Frequentemente foram registrados valores muito abaixoc  do

esperado, fungdo de contaminagadao ou trincas, sendo

desprezados.

estes



APENDICE II - RESULTADOS DE VARIACAO DIMENSIONAL

Al + 4.49%Cu + 0.8%51 + 0.5%Mg
P6s eiementares — Mg: - 170 + 250 mesh
Estado pés—sinterizac¢ao
CP Variagao dimensional ('l.)1
o' 180 MPa 400 MPa
N- 90,5% DT 85,0% DT
1 -0.92 - -0.23
e -0.69 -0.349
3 -1.03 -0.23
49 -0.80 -0.22
5] -0.69 -0.23
B -0.80 -0.34
7 -0.57 . =0.349
8 -0.80 -0.349
9 ~-0.80 -0.40
10 -0.69 -0.23
MEDIA ~-0.75 -0.30
o(895%) *0.25 *0.10

1+ Valores demasiadamente diferentes do esperado foram
eliminados.



APENDICE III - RESULTADOS DE ANALISE DE FASES POR MICROSSONDA



EG¥G Ortec System S@80
Standardless ZAF Analysis
AUTOZAP vers. 3.97

Sample ID: Amostra PA 16

Acquisition Date: @7-May-B9 16:38:05
Analysis Date : @7-May—-BY9 16:49:41

———— Analytical Results ———-
Weight Normalized
Element Line % Atomic % Compound
Mg K 3.76 3.25
Al K o8.49 73.66
Si K 1.23 1.49
Cu K 36.61 19.68

EG&LE Ortec System S5@@00
Standardless ZAF Analysis
AUTOZAP vers. 3.97

Sample ID: Amostra PA @7

Acquisition Date: #7-May—-89 16:8d.46
Analysis Date : @7-May—B9 16:82:29

————— Analytical Results ————
Weight Normalized
Element Line 7 Atomic 7% Compound
Mg K 1.18 1.84
Al K 47.73 67.149
51 K @.77 1.84
Cu K 50.32

33.82
Sample 1ID: Amostra PA 99
Acquisition Date: @7-May-89 16:11:24
Analysis Date i @7-May-89 16:13:88

————— Analytical Results

Weight Normalized
Element Line 7 Atomic % - Compound
Mg K 1.63 2.53
Al K 47 .64 66.55
Si K 1.14 1.33
Cu K 49.59 29.40@

o ey ey o

Compound
Weight %

Compound
Weight %

Compound
Weight %

Net
Intensity

45.14
1219.86
- 19.49
429,82

Net
Intensity

11.21
' 878.25

13.25
654, &8

Net
Intensity

16.91
894.00
19.846
653.19



Sample ID:

Acquisition Date:
Analysis Date

Element Line

Mg
Al
Si
Cu

Sample ID:

Acquisition Date:
Analysis Date

Element Line

Mg
Al
Si
Cu

Sample 1D:

Acquisition Date:
Analysis Date

Element Line

Mg
Al
51
Cu

ARARR

FRARR

ARARARARX

@7-May—89
@7-May—89

Amostra PA 13

#7-May-89 16:35:116
#7-May—8%9 16:37:83

——rm Analytical Results ——-
Weight Normalized
yA Atomic % Compound
1.37 2.13
47.356 &6.76
@g.89 1.29
S5@.18 29.%4

Amostra FA @3

@7-May-89 15:37:29
@7-May-89 15:39:13

————— Analytical Resulté

Weight Normalized
A Atomic Z Compound
1.92 2.93

48.51 £6.92
1.52 2.81

48. 4% 28.13

Amastra PA 42

——— Analytical Results -——-

weight' Normalized

pA Atomic X Compound
2.148 _ 3.13
S51.96 68.77

1.72 2.2F

45.18 25.86

Compound
Weight 7%

——— —

Compound
Weight %

Compound
Weight %

- Net
Intensity

13.49
931.89
- 183.79
672.95

Net
Intensity

17.14
821.44
23.51

557.32

Net
Intensity

18.37
833.75
24.52
48@8.43



EG%G Ortec System S@289
Standardless ZAF Analysis
AUTOZAP vers. 3.07

Sample ID: Amostra PA 12

Acquisition Date: @7-May—-89 16:26:46
Analysis Date 1 B87-May—-89 16:28:33

————— Analvtical Results —————-
Weight Normalized Compound
Element Line 7 Atomic % Compound Weight %
Mg K 2.32 3.49
Al K S5@.a94 68. 8%
Si K 1.36 1.77
Cu K 46,29 26.71%
Sample ID: Amostra PA 13
Acquisition Date: @#7-May—-89 16:29:43
Analysis Date : @97-May-89 16:31:34
————— Analytical Results ————-
Weight Normalized Compound
Element Line y 4 Atomic Z Compound Weight %
Mg Ko 1.79 2.62
Al K 55.38 72.72
Si K 1.82 1.28
Cu K 41.89 23.38
Sample ID: Amostra FA 85
Acquisition Date: @#7-May-89 15:54:14
Analysis Date : 87-May-8B9 15:535:51
————— Analytical Results ——————
Weight Normalized Compound
Element Line A Atomic Z Compound Weight %
Mg K 1.84 S 2.73
Al K S3.95 78.97
Si K - B.96 1.23
44,14

Cu K 25.a7

Net
Intensity

23.86
62.49
23.21
593.32

Met
Intensity

23.42
13348.38
19.78
611.66

Net
Intensity

19.464
1634.18
16.13
556.99



Sample ID: Amaostra PA 149

Acquisition Date: @7-May-89

Analysis Date 1 @7-May-8%
. Weight
Element Line 7%
Mg K 2.47
Al K So.72
Si K 1.28
Cu K 43 .53

Sample ID: Amostra PA @56

————— Analytical Results

Acquisition Datel @7-May-89
Analysis Date : 87-May—-89
Weight
Element Line A

Mg K 2.14

Al K 49 .57

5i K<ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>