DAGAO FINA

JAIME. ALETA NDED

2 r & -
DRAVO . SALAZAR

UNIVERSIDADE ESTADUAL DE CAMPINAS
FACULDADE DE ENGENHARIA MECANICA
COMISSAO DE POS-GRADUACAO EM ENGENHARIA MECANICA

Autor: Jaime Alejandro Bravo Salazar

Estudo do Processo de Fabricacido de
Compdésitos AA6061+TiCN por Sinterizacido

com Fase Liquida e Caracterizacdo do Produto

Campinas, 2007.

13172011



Autor: Jaime Alejandro Bravo Salazar

Estudo do Processo de Fabricacao de
Compositos AA6061+TiCN por Sinterizaciao

com Fase Liquida e Caracterizacao do Produto

Tese apresentada ao Curso de Doutorado da
Faculdade de Engenharia Mecanica da Universidade
Estadual de Campinas, como requisito para a
obtencdao do titulo de Doutor em Engenharia
Mecanica

Area de Concentragdo: Materiais ¢ Processos de
Fabricagao

Orientadora: Maria Helena Robert
Co-orientadora: Elisa Maria Ruiz Navas

Campinas
2007



FICHA CATALOGRAFICA ELABORADA PELA
BIBLIOTECA DA AREA DE ENGENHARIA E ARQUITETURA - BAE - UNICAMP

Bravo Salazar, Jaime Alejandro

B739¢ Estudo do Processo de Fabricagao de Compositos
AA6061+TiCN por Sinterizagdo com Fase Liquida e
Caracteriza¢ao do Produto / Jaime Alejandro Bravo Salazar.--
Campinas, SP: [s.n.], 2007.

Orientador: Maria Helena Robert e Elisa Maria Ruiz Navas.
Tese (Doutorado) - Universidade Estadual de Campinas,
Faculdade de Engenharia Mecanica.

1. Sinteriza¢dao. 2. Aluminio. 3. Materiais compostos. 4.
Metalurgia do p6. 1. Robert, Maria Helena. II. Ruiz Navas,
Elisa Maria. III. Universidade Estadual de Campinas.
Faculdade de Engenharia Mecénica. IV. Titulo.

Titulo em Inglés: Investigation on the Process of Production of Composites
AA6061+TiCN by Powder Metallurgy Involving Liquid Phase
Sintering and Characterization of the Product.

Palavras-chave em Inglés: Aluminum matrix composites, liquid phase sintering,

powder aluminum alloy, titanium carbonitride.

Area de concentragdo: Materiais ¢ Processos de Fabricago

Titulagdo: Doutor em Engenharia Mecanica

Banca examinadora: Rezende Gomes dos Santos, Maria Clara Filippini lerardi,

Jesualdo Luiz Rossi e Jodao Batista Fogagnolo.
Data da defesa: 27/02/2007
Programa de P6s-Graduacao: Engenharia Mecanica

i



UNIVERSIDADE ESTADUAL DE CAMPINAS
FACULDADE DE ENGENHARIA MECANICA
COMISSAO DE POS-GRADUACAO EM ENGENHARIA MECANICA
DEPARTAMENTQ DE ENGENHARIA DE FABRICACAO

TESE DE DOUTORADO

Estudo do Processo de Fabricacio de
Compésitos AA6061+TiCN por Sinterizagio
com Fase Liquida e Caracterizacio do Produto

Autor: Jaime Alejandro Bravo Salazar
Orientadora: Maria Helena Robert
Co-orientadora: Elisa Maria Ruiz Navas

A Banca Examinadora composta pelos membros abaixo aprovou esta Tese:
H‘ [al

Prof. Dra. Maria Helena Robert, Presidente

FEM/UNICAMP
T a e

Prof. Dr. Rezende Gomes dos Sanios

FEM/UNICA . j
Yy |

Prof. Dra. Maria Clara Filippini [erardi

L“-'g_,«_,\,_;am.g’\-—'h [v\j-’“-—wﬁ.\ 5‘1)4“—%1\ .
Prof, Dr. Jesualdo Luiz Rossi
IPEN/SP / /
Prof. ]}y{ Jodo Batista Fogagnt}I« B

USFATATIBA
/ Campinas, 27 de fevereiro de 2007

il



Dedicatoria:

Dedico este trabalho 4 minha esposa Roseli e a minha filha Isis.
A meus Pais, Alejandro e Delfina.

A todos eles devo o que fui, sou e serei eternamente.

v



Agradecimentos

Este trabalho ndo poderia ser culminado sem a mutua colaboracao de diversas pessoas e

instituigdes as quais agradeco infinitamente.

A Professora Maria Helena Robert, minha orientadora, pela grande oportunidade que me
deu de realizar o doutorado sob sua orientagao.

Ao Professor Jos¢ Manuel Torralba, pelo convite que me brindou para realizar um estagio
em seu grupo de pesquisa na Universidade Carlos IIl de Madri e pela orientacdo durante o
trabalho.

A todos os professores e colegas do Departamento de Ciéncia dos Materiais ¢ Engenharia
Quimica da Universidade Carlos III de Madri, que me ajudaram de forma direta e indireta na
execucao deste trabalho.

Aos colegas da UNICAMP, André¢, Fabio e Renato.

Aos ex-colegas da UNICAMP, Wanderley, Gisele, Beethoven e Daniel por suas valiosas
ajudas e colaborag¢des que me brindaram.

A amiga Maria Luisa pela ajuda valiosa brindada na execugio experimental deste trabalho.

A Elisa pela valiosa ajuda na execucio deste trabalho.

Ao amigo Jodo pela valiosa ajuda na redagdo do texto.

A CAPES pela bolsa de estudos fornecida.



“Jamas se arrepentira el hombre de haber proporcionado a su espiritu cuanto elemento de
juicio requieren el desarrollo pleno de sus aptitudes y el ejercicio sin limitaciones de su
inteligencia”.

Carlos Bernardo Gonzales Pecotche - Raumsol

Vi



Resumo

Salazar Bravo, Jaime Alejandro, Estudo do Processo de Fabricacdo de Compositos
AA6061+TiCN por Sinterizagio com Fase Liquida e Caracterizagcdo do Produto,
Campinas, Faculdade de Engenharia Mecanica, Universidade Estadual de Campinas, 2007,

200 p. Tese (Doutorado)

Este trabalho estuda o processo de fabricagdo de compdsitos de matriz de aluminio AA6061
reforgado com TiCN por metalurgia do pd, envolvendo as etapas de mistura de pos, compactagcao
uniaxial e sinterizagdo com fase liquida. Para efeitos de comparagdo foram produzidos e
caracterizados compactados da liga AA6061 sem adi¢do de reforcos. Foram investigados os
parametros de processo: teores de refor¢o (5% e 10% massa), teor de aditivos Pb e Sn (0,1, 0,15,
0,2 e 0,4% massa), pressdo de compactacdo (400, 600 e 800 MPa), tempos (15, 30, 45 ¢ 60 min)
e temperatura de sinterizagdo (590, 600, 610 e 620 °C). Em cada etapa do processo foram
caracterizados os produtos (mistura de pos e compactados); o produto final obtido, apds
sinterizagdo, foi caracterizado com relagcdo a sua microestrutura, propriedades fisicas
(densificacdo e variagdo dimensional) e mecanicas (resisténcia a flexdo e dureza). Os resultados
obtidos mostraram uma grande eficiéncia do processo na obtencdo de compositos; a adi¢ao do
teor de refor¢o de 5%TiCN foi eficiente na promocdo de rupturas das camadas de 6xidos do po
da liga de aluminio compactado a pressao de 400 MPa, auxiliando a sinterizagdo por difusao da
fase liquida formada a partir da fusdo de Al+Mg,Si, melhorando a densificacdo e diminuindo a
variacdo dimensional dos produtos sinterizados. Do ponto de vista metalirgico, os materiais
compositos obtidos apresentaram microestruturas homogéneas, com uma boa distribui¢do dos
refor¢os na matriz e relativa diminui¢ao de poros. A adicdo de Pb e Sn promovem maior
eficiéncia de ativagdo de mecanismos de sinterizacdo; para compactados produzidos a pressao de
800 MPa, a adi¢do de 0,1% desses elementos ja apresentou significativa influéncia na
sinterizagdo. Com relagdo as propriedades mecanicas e fisicas observou-se que a adi¢do de TiCN
aumentou quase no dobro de seus valores obtidos quando sao comparados com a liga AA6061.

Palavras chave
compositos de matriz de aluminio, sinterizacdo fase liquida, metalurgia de p6 de ligas de

aluminio, carbonitreto de titanio.
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Abstract

Salazar Bravo, Jaime Alejandro, Investigation on the Process of Production of Composites
AA6061+TiCN by Powder Metallurgy Involving Liquid Phase Sintering, and
Characterization of the Product. Campinas, Faculdade de Engenharia Mecanica,

Universidade Estadual de Campinas, 2007, 200 p. Tese (Doutorado)

This work investigates the process of production of composites of the alloy AA6061 reinforced
with TiCN particles, by powder metallurgy involving the steps: conventional mixture of powders,
compaction by uniaxial cold pressing and sintering with formation of a liquid phase. For
comparative analysis it was also produced sintered AA6061 without addition of reinforcements.
The following processing parameters were studied: reinforcing particles content (5 and 10 wt%);
content of trace elements Pb and Sn (0.1, 0.15, 0.2 0.4 wt%); compaction pressure (from 400, 600
and 800 MPa); time and temperature of sintering (15, 30, 45, 60 min and 590, 600, 610, 620 °C).
In each step products were characterized (powder mixture and green compacts); the final sintered
product was characterized related to microstructure, physical (densification and dimensional
changes) and mechanical (hardness and bending strength) properties. Obtained results showed
high efficiency of the applied process to produce reliable composite products; the addition of 5
wt% TiCN was efficient to promote fracture of the oxide layer in the aluminum particles surface
during pressing. At sintering temperatures liquid phase is formed by Al+Mg,Si melting and is
distributed among particles through the fractures of the oxide layer, improving the material
densification and its mechanical properties. Microstructures obtained showed homogeneous
distribution of TiCN and reduced porosity, whereas AA6061 alloy microstructure showed higher
porosity. Addition of Pb and Sn promoted higher efficiency of sintering mechanisms in compacts
submitted to high pressures, leading to enhanced physical and mechanical properties in those
materials.

Key words

aluminum matrix composites, liquid phase sintering, powder aluminum alloy, titanium

carbonitride.
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Capitulo I

Introducao e objetivos

Atualmente vive-se numa sociedade globalizada que demanda um continuo
desenvolvimento cientifico e tecnoldgico. Uma das bases deste desenvolvimento esta constituida
na fabricagdo de materiais e na sua disponibilidade com as caracteristicas necessarias para
satisfazer as necessidades e exigéncias do mercado industrial. Assim, por exemplo, a industria
automotiva demanda um consumo maior de pecas ou componentes produzidos via metalurgia do
p6. Essa demanda originou um grande crescimento do uso desta tecnologia em novas linhas de
pesquisa de producdo e aplicacdes de componentes a base de ligas de aluminio. Assim, por
exemplo, no ano de 1998 foram produzidas aproximadamente 1.200 toneladas de pecas via
metalurgia do p6 de ligas de aluminio; com o crescimento anual da producao destes materiais,

espera-se atingir 25.000 toneladas até o ano de 2008 (BISHOP, D.P, et al., 2000).

Ligas de aluminio da serie 2xxx, 6xxx e 7xxx produzidas via metalurgia do pd sdo
utilizadas comercialmente em relativas quantidades em aplicagdes industriais no campo de
materiais compositos de matriz metalica, principalmente devido a reduzida massa do aluminio, o
qual ¢ um requisito primordial na produ¢do destes materiais, além dos custos reduzidos de
produ¢do em comparacdo com outros materiais leves tais como o titdnio € o magnésio.
Adicionalmente, estes materiais compdsitos de matriz de aluminio apresentam uma excelente
resisténcia, ductilidade e comportamento em relagdo a corrosdo. Muitos trabalhos sdo
encontrados na literatura envolvendo a obtengdo de compositos de ligas de aluminio por técnicas

de metalurgia do p6 devido a versatilidade destas técnicas, as quais compreendem, em geral, a



mistura de pds, compactagdo e sinterizacdo. Porém, ¢ sabido que a producdo de aluminio por
sinterizacdo de pos ¢ mais complexa do que a de outros materiais (por exemplo, o ferro), devido a
facilidade de oxidagdo do aluminio, o que promove a formag¢do de uma camada de o6xido
superficial nas particulas que impede a difusdo e acomodamento de atomos no processo de
sinterizagdo. Por este motivo, pecas de aluminio s3o sinterizadas geralmente com a presenca de
uma fase liquida. A adigdo de tracos elementos tais como o Pb, o Sn, o Zn, o Mg, etc., sdo
adicionadas ao aluminio em pequenas quantidades para ativar a sinterizacao. Estes elementos
apresentam baixos pontos de fusdo e, durante a sinterizacao tendem a reduzir a tensdo superficial
do liquido formado, provocando uma reducdo da energia interfacial de equilibrio sélido-liquido.
A diminui¢do desta energia interfacial promove a diminui¢do do angulo de molhamento,
melhorando a densificacdo dos compactados. A fase liquida rica nos elementos presentes das
ligas de aluminio, tais como o Cu, o Si, 0 Mg podem-se difundir e propagar através da camada
superficial de 6xido nos pontos em que esta sofreu ruptura, devido ao processo de compactagao e

com isto contribuir a densificagdo do compactado.

Uma nova alternativa de sinterizagao das ligas de aluminio surge com a adi¢do de reforgos
ceramicos a matriz de aluminio para se formar um compésito. Tais refor¢os podem ser na forma
de particulas ou fibras, entre os mais usados tem-se os carboneto de silicio (SiC), nitretos de
silicio (Si3N4) ou 6xidos de aluminio (Al,O3). Esses reforcos, devido a sua alta dureza, podem
gerar microtensdes internas nos contornos das particulas de pos durante a compactacao,
promovendo a ruptura da camada superficial de 6xidos de aluminio. Essas microfissuras podem
contribuir no processo de sinterizagdo, gerando um aumento de difusdo em volume dos elementos

de liga tais como o cobre e o silicio acelerando o processo de sinterizagdo do aluminio.

A presente pesquisa investiga a possibilidade de utilizagdo de um reforco de material
ceramico, denominado carbonitreto de titanio (TiCN) para a produgdo de materiais compositos de
matriz de aluminio, analisando seu efeito na consolidagdo final do produto. Este material
ceramico ¢ amplamente utilizado na engenharia avancada de fabrica¢ao de materiais compositos
ceramicos, principalmente na producdo de ferramentas de cortes interrompidos como o

fresamento por sua elevada dureza, tenacidade e alta resisténcia ao desgaste. Na metalurgia do



po, este material cerdmico tradicionalmente ¢ usado como refor¢o ceramico na produgdo de

compositos de matriz de ferro ou ago rapido.

O carbonitreto de titanio ¢ um material inédito para a utilizacdo como particulas de reforgo
adicionadas a ligas de aluminio AA6061, e pode representar uma interessante alternativa na

produgdo de materiais compositos de ligas leves.

O objetivo geral desta pesquisa € o estudo do processo de fabricagao de compdsitos da liga
AA6061 reforcadas com particulas de TiCN, e as caracterizagdes metalirgicas, fisicas e
mecanicas do produto.

Utilizou-se como processo basico a mistura de pods, compactacao uniaxial a frio e a
sinterizagdo com fase liquida.

Os objetivos especificos da pesquisa sdo:

e analise dos parametros de processo (teor de refor¢o utilizado, pressao de compactacao,
tempo e temperatura de sinterizagdo) na qualidade do produto obtido;
e analise do efeito da adicdo de Pb e Sn no processo de sinterizacao e na qualidade do

produto;

analise dos mecanismos envolvidos nas diferentes etapas de fabricagao do compdsito;

Estabelecer relagdes qualitativas entre varidveis de processo e a qualidade do produto.

Para efeito comparativo, foram também fabricados e analisados produtos ndo contendo

reforco.

Desta forma, com a andlise dos materiais obtidos, das varidveis do processo de fabricacdo e
sua correlacdo com as propriedades finais dos materiais, procura-se aumentar o conhecimento
sobre os materiais estudados e as técnicas de fabricagdo utilizadas via metalurgia do po,

contribuindo assim, para a tecnologia de produ¢ao de materiais compositos de matriz metélica.



Capitulo 11

Fundamentos teédricos - Materiais compdédsitos e tecnologia do

aluminio via metalurgia do pé

2.1 Materiais compaositos

Nos ultimos anos, a crescente necessidade de dispor de materiais com melhor desempenho
no mercado industrial tem favorecido o aumento de niimero de pesquisas na procura de materiais
alternativos. Nestas pesquisas, tem sido dada énfase especial ao estudo da obtengdo e a
caracterizacdo de novos materiais compdsitos e materiais intermetalicos produzidos via
metalurgia do p6 (VEDULA H., STEPHENS J.R, 1987; WESTBROOK IJ.E., FLEISHER R.L.
1994, ALMAN D.E., HAWK J.A. 1994).

Os materiais compositos resultam da combinacao de diferentes materiais; procura-se aliar
propriedades caracteristicas da matriz (fase continua) com as propriedades do refor¢o (segunda
fase). Um exemplo tipico deste grupo de materiais ¢ o metal duro (WC+Co), muito utilizado na
fabricagdo de matrizes e pastilhas de corte. Neste composito do tipo metal-cerdmica, a matriz
metalica (cobalto) ¢ responsavel pela tenacidade, ao passo que a segunda fase (constituida pelo
carboneto de tungsténio) responde pelas propriedades de desgaste do material. Merece também
destaque os compositos a base de aluminio, que permitem a obtencdo de materiais com alta
resisténcia mecanica, boa resisténcia a corrosdo e ao desgaste, com uma excelente relagdo

resisténcia/ peso (exemplo: Al+SiC).



2.1.1 Classificacao dos materiais compositos

Os materiais compositos geralmente sao classificados por sua origem como natural ou
fabricacdo artificial; no primeiro caso estdo aqueles compoésitos em que a fase reforcante € parte
integrante do material. No segundo, estdo os materiais compositos produzidos pela adicio
artificial dos constituintes, sendo classificados como compositos sintéticos.

Na engenharia, os materiais compo6sitos sao classificados principalmente quanto a matriz;
entre as principais categorias tém-se os materiais compdsitos de matriz ceramica, materiais

compositos de matriz polimérica e materiais compositos de matriz metalica.

a) Materiais compdsitos de matriz ceramica

Trata-se de um conjunto de materiais com base ceramica, que apresentam alto ponto de
fusdo, alta dureza, alta resisténcia a corrosdo e baixa massa especifica. Estas propriedades fazem
classe de materiais interessante para fins estruturais. No entanto, sua inerente fragilidade e
conseqiientemente, sua baixa tenacidade e baixa confiabilidade em servigo constituem um sério

obstaculo a sua aplicagdo comercial, além dos elevados custos para sua fabricagao.

b) Materiais compositos de matriz polimérica

Os materiais poliméricos apresentam ponto de fusdo, dureza e mddulo de elasticidade
inferiores em comparacao aos materiais compositos ceramicos e metalicos, o que dificulta sua
aplicagdo como materiais estruturais. No entanto, estas caracteristicas tornam os polimeros uma
classe de material de amplo potencial para a introdugao de reforgos. Sua baixa massa especifica e
baixo ponto de fusdo facilitam seu processo de fabricagdo, diminuindo os custos de produgdo e
tornam extensiva sua aplicacdo. As principais desvantagens desta classe de compositos sao a alta
sensibilidade a radiacdo e baixa estabilidade dimensional devido ao alto coeficiente de expansao

térmica.



c¢) Materiais comp0sitos de matriz metéalica

Em comparacdo com os materiais ceramicos, os materiais metalicos apresentam uma maior
densidade e inferiores modulos de elasticidade, ponto de fusdo e resisténcia a abrasdo, enquanto
que sua tenacidade ¢ consideravelmente superior. Quando comparados com os materiais
poliméricos, os metais apresentam resisténcia mecanica e ponto de fusdo elevados. Estas
caracteristicas fazem com que os metais apresentem uma grande importancia para aplicagdes
estruturais, além de serem susceptiveis a otimizacao de suas propriedades através da adicdo de
reforgos ceramicos. Desta forma, os materiais compositos de matriz metalica refor¢ada com
materiais ceramicos apresentam uma temperatura limite de opera¢do mais elevada, maior
resisténcia mecanica e tenacidade, maior resisténcia a fluéncia, maior resisténcia ao desgaste e
maior estabilidade térmica, comparados aos mesmos metais utilizados como matriz sem reforgos
(FOLTZ, J.V. 1998; SMAGORINSKI, M. et al, 1998; GINGU, O., ROSSO, M.,
UBERTALLILG. 1998; ROSSI, J.L,1998).

2.1.2 Materiais compositos com matriz de aluminio e suas ligas (Al-CMMs)

Os compositos com matriz metalica a base de aluminio (Al-CMMs) e suas ligas tém
dominado o ramo de materiais compositos tanto na area de pesquisa e desenvolvimento, como
em varias aplicagdes industriais. Esse fato se deve primordialmente a reduzida massa especifica
do aluminio, o qual é o primeiro requisito na maioria das aplicacdes dos CMMs atuais.
Adicionalmente, o aluminio apresenta reduzido custo em comparagdo com outros metais leves,
como o titdnio € o magnésio. Além disso, as ligas de aluminio sdo amplamente utilizadas
comercialmente em grandes quantidades em um grande numero de aplicagdes, desde a industria
automobilistica e aerondutica, até aplicacdes em artefatos esportivos (ERICH, D.L, 1986;
LINDROOS, V.K e TALVITIE, M.J, 1995).

Sua excelente resisténcia, ductilidade e comportamento em relagdo a corrosdo sdo bem
caracterizados e podem ser modificados para satisfazer os requisitos de intmeras distintas
aplicagdes. Entre as ligas de aluminio, as ligas endureciveis por precipitacao (Al-Cu-Mg, Al-Si-
Mg e Al-Zn-Mg-Cu) sdo de especial interesse. A mais importante e recente incorporacao as ligas

de aluminio endureciveis por precipitagdo sao as ligas de Al-Li. O particular efeito do Li em ligas



de aluminio ¢ a simultanea reducdo da densidade e aumento do médulo de elasticidade da liga.
No uso dos reforgos para se fabricar um material compdsito (metal, ceramico, polimero,
etc.), deve-se levar em conta, de forma simultanea, trés aspectos diferentes: o indice de
funcionamento, que determinada combinacdo dos componentes isolados pode maximizar as
propriedades do composito; os graficos de selecdo de materiais, nos quais as propriedades de
diferentes materiais junto com seus indices de funcionamento podem ser selecionados; e por
ultimo o uso de limites para definir o perfil de propriedades acessiveis por um sistema composito.
De um modo geral, os reforcos sdo classificadas segundo a sua morfologia em trés
categorias: fibras, “whiskers” e particulas (CLYNE , T. W., WITHERS, P. J., 1993). Os refor¢os
em forma de particulas sdo os mais utilizados pelas possiveis distintas morfologias, dimensdes e
pureza que apresentam e seu relativo baixo custo; além disso, sdo 0s que permitem uma maior

isotropia de propriedades fisicas e mecanicas no produto final.

2.2 Tecnologia da metalurgia do po

A metalurgia do p6 ¢ uma técnica de processamento de metais muito empregada na
produgdo industrial de pecas ou componentes de elevada precisao dimensional com baixa perda
de material, obtendo-se produtos que se caracterizam pela homogeneidade quimica.

O procedimento basico na fabricacdo de pecas via metalurgia do p6 consta das seguintes
etapas:

a) mistura e homogeneizagdo do p6 ou dos pos;

b) compactag¢do do pé numa matriz ou molde através de uma determinada for¢a de compressao,
para a obtencdao de um corpo compacto com suficiente coesao para sua manipulagdo. Denomina-
se a este compacto “a verde”;

¢) sinterizacao do compacto em verde num forno apropriado, através do aquecimento e controle
de atmosfera para a densifica¢do final do produto. Eventualmente, um ou varios dos constituintes
minoritarios pode se fundir a temperatura de sinteriza¢do; neste caso, o processo ¢ chamado de
sinterizagdo com fase liquida.

Dependendo do componente ou pecga a ser fabricada, os produtos ja sinterizados podem ser
submetidos a processos opcionais de acabamento tais como: calibragem, etapa mediante a qual ¢

possivel obter as tolerdncias dimensionais estreitas do produto com uma nova prensagem;



impregnagdo, que tem como objetivo impregnar um material poroso com o6leo visando evitar a
sua corrosao, além de proporcionar autolubrificacdo, e finalmente tratamentos térmicos se forem

necessarios.

2.2.1 Vantagens e desvantagens da metalurgia do pd

a) Vantagens

As principais vantagens da metalurgia do p6 na producdo de pecas quando comparada com

outros processos convencionais de fabricacdo, sdo as seguintes:

- minima perda de material devido a utilizacdo de matéria prima de forma mais eficiente que nos
processos convencionais;

- na maioria dos casos ndo requer processos de acabamento;

- obtém- se na producao de pegas uma boa precisao dimensional com tolerancias bastante rigidas;
- o custo ¢ relativamente baixo comparado com qualquer outro processo de conformacdo; os
custos de produgdo por metalurgia do p6 podem ser até 20% menores do que os custos de
técnicas convencionais;

- o consumo de energia na metalurgia do p6 ¢ menor que nos outros processos devido as menores
temperaturas envolvidas, ndo havendo a necessidade de fusao do material;

- pode-se conseguir ligas metalicas e materiais compositos impossiveis de serem produzidos
pelas técnicas convencionais de fundigao;

- consegue-se produzir pegas com geometrias complexas.

b) Desvantagens

Entre as principais desvantagens da metalurgia do pé6 comparada com as tecnologias de
producdo convencionais, podem ser citadas as seguintes:
- impossivel de produzir pecas de grandes dimensdes;
- a presen¢a da porosidade torna o material mais sensivel aos efeitos de corrosdo do que os

obtidos por técnicas convencionais;



- o custo dos equipamentos utilizados na fabricacdo de pecas geralmente sdo muito elevados.

2.2.2 Metalurgia do p6 para aluminio e ligas

O aluminio puro apresenta uma baixa resisténcia mecanica, porém a presenc¢a de algumas
impurezas tais como o ferro, o silicio e o cobre contribuem para aumentar sua resisténcia
mecanica em mais de 50%. Maiores niveis de resisténcia a tracdo para o aluminio podem ser
obtidos pela adi¢do de elementos de liga e de reforgos, ou pela deformagdo a frio ou ainda
através de tratamentos térmicos especificos.

Metais e ligas podem ser processados aliando técnicas de metalurgia do pod e de
conformagdo mecanica por extrusao; isto €, a matéria prima em po ¢ misturada e compactada e
em seguida o p6 compactado ¢ extrudado. Muitos trabalhos encontrados na literatura envolvem a
fabricacdo do aluminio e suas ligas ou CMMs com matriz de aluminio via metalurgia do p6
utilizando esta técnica combinada, por apresentar uma grande vantagem e versatilidade na
fabricagdo de geometrias dificeis de se obter com outros métodos. Por esta via, ¢ eliminada a
etapa de sinterizacdo e elevadas propriedades podem ser atingidas, uma vez que microestruturas
refinadas com baixos ou nulos niveis de segregacdo podem ser obtidas. Até mesmo a presenga de
particulas de impurezas, como 6xidos ou intermetalicos, normalmente indesejaveis em produtos
fundidos, pode ser benéfica como por exemplo o caso de endurecimento por dispersao de sélidos
em materiais obtidos por este sistema de processamento, devido a sua morfologia e distribuicao
dentro da matriz do aluminio (MOURISCO, A., AMBROSIO FILHO, F., GONCALVES, M.
1998).

E conhecido que a produgio de aluminio por sinterizagdo de pos é muito mais dificil do
que para muitos outros materiais (por exemplo, o ferro), devido a presenca de camada de 6xido
superficial nas particulas do pd, que impede a difusdo de atomos de aluminio. Por esse motivo, a
sinterizacdo de aluminio geralmente ocorre com a presenga de uma fase liquida. Elementos de
liga como o cobre ou silicio se difundem no aluminio e formam fases de baixo ponto de fusdo,
fornecendo assim, uma fase liquida necessaria ao processo de sinteriza¢ao. Durante a sinterizacao
esta fase liquida produzida no interior da particula penetra na camada superficial de 6xidos em
pontos em que esta se rompe devido a deformagdo causada pela compactagdo, e preenche os

espacos interparticulas, promovendo a sua unido (SCHATT, W., WIETERS, K. 1997).



2.2.3 Compositos de matriz de aluminio fabricados por metalurgia do p6

A metalurgia do p6 apresenta varios atrativos para a produgao de compodsitos de matriz de
aluminio. Caracteristicas tais como baixa massa especifica, alta ductilidade, alta
conformabilidade, elevada relacdo resisténcia/ massa especifica e passividade com relagdo a
corrosdo fazem com que o aluminio e suas ligas apresentem uma crescente utilizagdo para a
producao de CMMs-Al associando suas propriedades fisicas € mecanicas as propriedades de
materiais ceramicos.

Os beneficios da utilizagdo dos compositos de matriz de aluminio expandiram muito sua
aplicacdo na substituicdo de pecas de ligas ferrosas devido a reduzida massa e aumento de
desempenho de componentes, principalmente do setor de transporte, na industria automobilistica
e aerondutica. As principais vantagens destes materiais compositos de matriz de aluminio na
industria automobilistica podem ser resumidas (KEVORKIJAN, V.M., 1999):

- reducdo de massa, especialmente em partes do motor;

- aumento de resisténcia mecanica e tenacidade de componentes ou possibilidades de

trabalho em condi¢des mais severas;

- aumento na resisténcia ao desgaste ou caracteristicas autolubrificantes;

- reducdo do coeficiente de expansdo térmica.

Os refor¢os descontinuos mais comumente utilizados em CMMs-Al, sdo as particulas de
carboneto de silicio (SiC) e alumina. O uso destes tipos de refor¢o deve-se principalmente ao seu
baixo preco, a sua disponibilidade em diferentes gamas de morfologia de particulas e
granulometrias, além de propiciar ao composito produzido altas resisténcia mecanica ¢ méodulo

elastico. O aumento da resisténcia ao desgaste ¢ também um tema a ser considerado.

2.3 Etapas do processo de fabricacdo por metalurgia do po

As etapas que geralmente constam num processo de fabricacao por metalurgia do po6 sao as

seguintes: a fabricacdo do pd, a mistura e homogeneizacdo dos pds, a compactagdo ¢ a

sinteriza¢do, como ja citados.
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2.3.1 Obtengao de pos

Os métodos de fabricagdo de pos podem ser classificados de forma simplificada em trés

grupos: métodos quimicos, métodos fisicos € métodos mecanicos.

a) Métodos quimicos

O método mais comum dentro deste grupo ¢ a reducdo de 6xidos metalicos pelo emprego
de um agente redutor gasoso ou so6lido (carbono). Os pds metélicos mais comumente produzidos
por este processo sdo o p6 de ferro, de cobre, de tungsténio e de molibdénio. Por exemplo, pds de
ferro sdo obtidos pela reducdo de 6xidos metdlicos em forno continuo sendo aquecidos em
atmosfera redutora; obtém-se inicialmente um conjunto de Oxidos, que posteriormente sao
separadas magneticamente, moidas e finalmente peneiradas. E um dos processos mais baratos,
porém a qualidade final depende da pureza dos 6xidos de partida.

Entre os processos quimicos podem ser destacadas as eletrélises. Utiliza-se como anodo o
metal que ser dissolvido, submetido a uma corrente elétrica, dissolve depositando um p6 muito
fino sobre o catodo. Este método foi utilizado durante muito tempo para se obter pos de cobre,
cromo e tungsténio e ainda de ferro em producdo de pequena escala. O método permite a

obtengdo de pos de elevada pureza.

b) Métodos fisicos

Dentre os métodos fisicos destaca-se o processo de atomizacdo, que consiste basicamente
na obtencdo de um po a partir do resfriamento de gotas produzidos por um jato de alta energia de
gas ou agua sobre um fluxo de metal liquido. Os meios atomizadores mais usados sdo o ar, o
nitrogénio ou argbnio como gases € a agua como liquido. Com a variagdo de parametros de
processo como angulos de inje¢do, pressdo, volume e tipo de fluido atomizador, espessura do jato
do metal fundido, etc., ¢ possivel controlar dentro de uma certa margem, a distribuicdo do
tamanho de particulas; sua geometria ¢ determinada fortemente pela velocidade de solidificagdo e
pela tensdo superficial do material fundido. As particulas fundidas podem ser esféricas quando se

emprega um gas de baixa capacidade calorifica, ou irregulares quando se atomiza com agua. Esta
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técnica ¢ aplicavel para metais com altas temperaturas de fusdo, ligas metalicas de aplicagdo
comercial como o ferro, o cobre, o bronze e metais de baixo ponto de fusdo como o aluminio, o

zinco, o chumbo, o estanho, etc.

¢) Métodos mecanicos

Dentre os métodos mecanicos destaca-se a moagem de alta energia para a obtengdo de pos
de ligas, por sua importancia na obtencao de novos materiais. As propriedades de uma liga obtida
por este método podem ser superiores as obtidas por solidificagdo rapida ou pela metalurgia do
p6 convencional.

Durante a moagem de alta energia particulas de p6 dos elementos puros sdo submetidas a
continuas deformagdes plasticas, processos de fratura e soldagem a frio, o que resulta na
formacgao de novas particulas cuja composi¢ao ¢ equivalente a composi¢do percentual da mistura
inicial. Isto permite obter ligas com faixa maior de composi¢des e com propriedades quimicas e
fisicas melhoradas em comparacao com ligas obtidas por processos convencionais. Outros tipos
de processos mecanicos também podem produzir poés metalicos com caracteristicas especiais.

No caso de aluminio e sua ligas, o processo de endurecimento por dispersao de 6xidos ¢ um
exemplo. Denominado SAP (sintered aluminum products), pds de ligas de aluminio endurecidas
por uma fina dispersao de Al,Os; podem ser obtidos a partir da moagem de p6 de aluminio puro
em atmosfera controlada de oxigénio (WEBER, J.H, SHELLENG, R.D. 1988). Pos de aluminio
denominados DISPAL (dispersion strengthened aluminum) sdo obtidos por moagem reativa,
onde o endurecimento ¢ produzido pela dispersdao de AlsCs, produto formado pela reagcdo do

carbono com o aluminio durante a moagem.

2.3.2 Mistura e homogeneizagao

Dado o grau de desenvolvimento de técnicas de processamento de materiais por metalurgia
do po6, na maioria dos casos nao sdao utilizados metais puros na producao de pecas devido a
grande demanda de materiais ligados; por exemplo, o aluminio apresenta propriedades
tecnologicas inferiores com relacdo a outros materiais tradicionais do mercado e portanto, o uso

de um reforco ou aditivo na liga matriz de aluminio o torna mais interessante para aplicagdes de
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engenharia. A mistura de dois ou mais tipos de pds ¢ feita na etapa de mistura e homogeneizacao.

Nesta etapa sdo misturados os pds nas proporgdes finais desejadas e se promove a
homogeneizacao dos materiais para evitar segregacdo e aglomeragao que podem surgir devido as
distintas naturezas, tamanhos, distribui¢cao ¢ morfologia dos p6s de partida. Também nesta etapa
se adicionam aditivos com o proposito de facilitar o processamento. O uso de lubrificantes
facilita o movimento das particulas sob a agdo de forcas externas, reduzindo a fric¢do entre elas e
com as paredes do molde. Uma adequada mistura e homogeneizacao dos poés podem melhorar
algumas propriedades do compacto a verde, de vital importancia para se obter as requeridas
propriedades do material nas suas posteriores manipulagdes e durante o processo de sinterizagao.

Um dos principais parametros na etapa da mistura de pds ¢ o tempo utilizado para se atingir
uma mistura bem distribuida e homogeneizada. Este tempo pode variar de 5 a 30 minutos,
dependendo do tipo de material a ser misturado, tipo de equipamentos e trabalhos de pesquisa de
misturas (BRADBURY, S.,1986). No entanto, existe um tempo minimo para atingir a
homogeneizagdo da mistura; se o tempo for excessivo o trabalho mecanico tende a mudar de
forma a superficie das particulas de po, obtendo-se assim uma alta densidade aparente e uma
baixa resisténcia a verde do p6 compactado (DOWSON, G.,1990).

Na etapa de mistura e homogeneiza¢ao deve-se ter em conta a selecdo adequada dos pds
como matriz e os tipos de refor¢os a serem incorporados na combinacao de materiais compositos.
BHANUPRASAD, V.V. ¢ et al, 1991) reportaram que diminuindo o tamanho das particulas do
reforco de 14 para 1,5 pm, por exemplo, pode-se conseguir um aumento da ordem de 30% na
resisténcia a tragdo para compositos com matriz de aluminio reforcada com 20% de SiC. Porém
quanto menores forem as particulas de refor¢o e maior a relagdo entre os tamanhos das particulas
do pd da matriz e do reforco, maior serd a tendéncia a aglomeracdao de particulas de reforgo.
Assim, a etapa de mistura deve sempre visar uma homogénea distribui¢ao das matérias primas

utilizadas, o que nem sempre ¢ alcangado com a utilizagdo de misturadores convencionais.

2.3.3 Compactacao de pos

Uma vez obtido o p6 ou misturas de pds deve-se passar a etapa de processo de

compactacdo. O objetivo principal da compactacdo ¢ a aproximagdo das particulas do po; em

segundo lugar, o aumento da densificagdo do material compactado, com a finalidade de
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minimizar a porosidade do produto final. O processo de compactacdo de pds, além de garantir
estes objetivos, deve produzir uma densificagdo uniforme em toda a se¢do transversal do produto
e ter a capacidade de produzir uma variedade de geometrias com alta produtividade e baixo custo.
Com a compactacdo se procura fornecer a peca uma determinada geometria e suficiente
resisténcia para ser manipulada e introduzida no forno para sua sinterizagdo. A resisténcia do
material compactado antes da sinterizagdo ¢ denominada resisténcia a verde.

A compactacao pode ser definida como um processo de moldagem de um material na forma
de po realizada em um molde, através da aplicagdo de uma pressao mecanica ou hidraulica. Com
aplicacdo de pressdo as particulas do p6 se deformam, aumentando o contato entre si e
preenchendo vazios. Neste processo ocorre a quebra da camada de oxido superficial das
particulas dos pds, possibilitando o contato de metal com metal em diversos pontos, propiciando
deformacao por cisalhamento entre as duas superficies metdlicas, o que resulta em um
empilhamento a frio. A deformagdo por cisalhamento ocorre devido a assimetria entre as forgas
que uma particula exerce sobre outra particula vizinha, razdo pela qual as particulas com
geometrias irregulares sdo mais facilmente densificadas por compactagdo do que particulas
esféricas (SCHATT, W., WITERS, K, 1997). A aplicacdao de pressdo sobre as particulas de um
material resulta em um aumento da area de contato ¢ de adesdo entre elas, seu encruamento €
reducdo de porosidade do material. A Figura 2.1 ilustra as relagdes entre porosidade e densidade

relativa de pos compactados e a pressao aplicada.
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Figura 2.1 Densidade relativa e porosidade relativa de pos compactados em func¢io da

pressdo de compactacio (HOGANAS HANDBOOK FOR SINTERED COMPONENTS, 1997).
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O processo de compactagao ¢ classificado de acordo com a forma de aplicagdo de pressdo e
temperatura na qual se aplica a pressdo. Os quatro processos mais comuns sdo: compactagdo
uniaxial a frio, compactagdo isostatica a frio, compactagdo uniaxial a quente e compactacdo
isostatica a quente. A Figura 2.2 apresenta esquematicamente os quatro tipos de processos de

compactagdo.
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isostatica a frie isostitica a quente

Figura 2.2 Processos de compactacio classificados segundo o modo de aplicacdo da pressao

e a temperatura na qual se aplica a pressiao (FOGAGNOLO, J.B., 2000).
a) Compactacgao uniaxial a frio

Na compactacdo uniaxial a frio o pd ¢ colocado dentro do molde que possui a geometria
final da peca a ser produzida, em seguida ¢ exercida pressao sobre o mesmo por meio de

pungdes, um superior € outro inferior, de maneira uniaxial. Existem diferentes maneiras de

atuacdo dos puncgdes:
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- Compactagado uniaxial propriamente dita - a pressdo ¢ exercida pelo puncdo superior dentro da
cavidade do molde e comprime o pd contra o puncao inferior que permanece fixo a maior
parte do ciclo. A extracdo da peca ¢ realizada pelo puncdo inferior, enquanto o molde
permanece fixo ou o molde desce permanecendo fixo o puncao inferior.

— Compactagao biaxial - a pressao de compactacao do po6 ¢é exercida de forma simultanea pelos
dois pungdes, o inferior e o superior.

- Compactagao biaxial em molde flutuante - o pungao inferior permanece fixo a maior parte do
ciclo e o molde ¢ mantido na sua posi¢do original mediante a acdo de pressao de ar, 6leo ou
molas. O pungdo superior desce e aplica a pressdo ao pd contido no molde, essa pressao
provoca forgcas de fric¢do entre o po e a superficie interna da cavidade. Se essas forgas
superarem a resisténcia de deslocamento do molde, este desce quando o pun¢do superior se
move para abaixo e o pé € compactado.

- Compactag¢do de multiplos niveis - consiste na a¢do de puncdes separados em diferentes

secoes da pega. Geralmente, ha dois ou mais pungdes superiores e inferiores.

O método de compactagdo uniaxial € simples, porém um dos inconvenientes que apresenta
¢ a heterogeneidade de distribuicdo de densidades resultantes da friccdo entre particulas e a
parede do molde. A regido mais proxima ao pun¢do estara sujeita a uma maior pressdo €
conseqiientemente atinge uma maior densidade. Além disso, as espessuras das pecas ndo devem

ser elevadas, caso em que zonas com densidades distintas dentro da mesma pega sao formadas.

b) Compactagdo isostatica a frio

Esta técnica baseia-se no principio de Pascal, o qual enuncia que a pressdao aplicada num
fluido em repouso se transmite com igual intensidade em todas as dire¢des. O método consiste
em introduzir e encapsular a mistura de p6 em um molde flexivel que ¢ submerso num liquido,
geralmente dgua, o qual por sua vez ¢ introduzido numa camara fechada de alta pressao (210 —
410 MPa). A pressao exercida sobre o pd no processo de compactagao isostatica ¢ igual em todas
as diregdes, obtendo-se uma compactacao uniforme do p6. Apds a descompressao, o molde
retorna o seu tamanho original e o compactado ¢ extraido sendo posteriormente sinterizado.

A compactacdo isostatica elimina o efeito de fric¢ao das particulas com as paredes do
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molde; com a mesma pressdo aplicada se obtém uma densidade superior € uma resisténcia em

verde até 50% maiores do que as obtidas na compactacdo uniaxial a frio (SCHATT, W. E

WIETERS, K. 1997). A desvantagem da compactagdo isostatica ¢ a variacdo dimensional do

produto, pois a membrana que isola o p6 do liquido do interior da camara de pressao, por ser

flexivel, se deforma durante a aplicacdo da pressao.
As principais vantagens da utilizagdo da compactacdo isostdtica a frio comparada com a
compactagdo uniaxial a frio sdo as seguintes:

- a resisténcia em verde e a densidade sdo uniformes em todas as dire¢des, com valores de
resisténcias mais elevadas nas pegas fabricadas por compactacdo isostatica;

- consegue-se produzir pecas com uma alta relagdo altura/diametro, impossiveis de serem
obtidas na compactagdo uniaxial;

- grande flexibilidade quanto a geometria e dimensdes de pegas impossiveis de serem obtidas
por outros métodos de compactagao;

- flexibilidade na producao, em situacdes que requeiram freqiientes mudangas de geometria das
pecas. Diferentes tipos de pecas podem ser compactadas simultaneamente utilizando
diferentes tipos de moldes;

— eficacia na aplicagdo da pressdo; para pos que apresentam baixa compressibilidade devido a
sua morfologia ou dureza e que sdo impossiveis de serem produzidos uniaxialmente,

geralmente se opta pela compactacao isostatica.

c¢) Compactagdo uniaxial a quente

No processo de compactagdo a quente de uma mistura de pds, as etapas de compactagao
propriamente ditas e de sinterizagdo ocorrem simultaneamente; o processo ¢ especialmente
indicado para consolidar p6s que apresentam baixa compressibilidade ou para materiais que nao
sinterizam bem. Neste processo o controle de temperatura € critico, pois a baixas temperaturas
ndo se obtém a densificacdo desejada e altas temperaturas podem provocar um excessivo
crescimento de graos ( JAIN, M.K e et al, 1993).

O uso deste processo ¢ limitado pelo alto custo, pois se requerem moldes especiais para
suportar altas temperaturas; em alguns casos deve ser utilizada atmosfera controlada e a

produtividade ¢ relativamente muito baixa. No entanto, este processo ¢ usado para se obter
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materiais de alta dureza como ferramentas de corte de diamante, caso em que seu elevado custo

justifica a utilizacdo do processo devido as propriedades finais obtidas.

d) Compactagdo isostatica a quente

Neste tipo de compactag@o o pd geralmente ¢ pré-compactado e encapsulado em um molde
que ¢ colocado em uma camara de alta pressao onde ¢ aquecido. A cépsula deve suportar a alta
temperatura de prensagem; geralmente se utiliza como fluido pressurizador, um gas inerte.

A compactagao isostatica a quente ou HIP ( hot isostatic pressing ) de maneira semelhante a
compactacdo uniaxial a quente, ¢ um processo onde se realiza a compactagdo (neste caso
isostatica) e a sinterizagio de forma simultinea. E uma técnica muito utilizada em escala
industrial.

O molde flexivel que contém os pds ndo ¢ o mesmo que os usados na compactagdo
isostatica a frio; neste caso utilizam-se vasos metalicos, ou uma pega ja compactada e pré-
sinterizada sem porosidade, conectada com a superficie, diretamente dentro do fluido (um gas
inerte) contido no vaso de pressdo. A aplicacdo do HIP ¢ muito vantajosa para metais de alta
dureza e materiais ceramicos onde a porosidade interna pode ser um fator de prioridade maxima
uma vez que altas densidades podem ser atingidas.

As principais vantagens da compactagdo isostdtica a quente quando comparada com a
compactagdo uniaxial a quente ¢ a excelente distribuicdo de pressdo no material compactado,
uniformidade de propriedades e possibilidade de se obter geometrias mais complexas e
diversificadas.

As desvantagens deste processo € o alto custo dos equipamentos, a baixa precisao

dimensional do produto e a descontinuidade do processo.
2.3.4 Sinterizac¢ao

A sinterizacdo ¢ considerada como a etapa de maior importancia na fabricacdo de um
produto via metalurgia de pos. Trata-se de um processo complexo, principalmente devido as

transformagoes de fase que se produzem no material. Poderia ser dito que todos os fendmenos

que ocorrem durante a sinterizacdo se realizam em estado so6lido, porém a sinterizagdo pode se
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realizar em presenca de fase liquida, transitdria ou permanente, o que dificulta a explicacdo dos
fenomenos que intervém na sinterizagdo. A Figura 2.3 apresenta esquematicamente os tipos de
sinterizagdo de po solto, mostrando as diferentes técnicas de sinterizacao entre o estado solido e a

fase liquida.

Sinterizagao

em estado sdlido com fase liquida
| I | | | |
Unica Fase varias fases p6 misturado po pré-ligado
| |
I | | I
compositos intermetalicos permanente transitoria

Figura 2.3 Tipos de sinterizacido (GERMAN, R.M., 1985).

Existem numerosas defini¢des da sinterizacdo encontradas na literatura; (GERMAN, R.M.,
1982) definiu a sinterizacdo como um tratamento térmico de particulas individuais ou de um
corpo poroso com ou sem a aplicacdo de uma pressdo externa, que permite a unido entre
particulas para se formar uma estrutura coerente mediante os mecanismos de transporte de massa,
que geralmente ocorrem em escala atdOmica. Estas juncdes alteram a energia do sistema e

introduzem variagdes em suas propriedades finais.
2.3.4.1 Etapas da sinterizacao

O processo de sinterizagdo pode ser dividido em vérias etapas ou estados que sempre se
produz na mesma ordem, ainda que muitas vezes seja dificil de estabelecer os limites entre um

estado e o outro (HIRSCHHORN, J.S.,1969; GERMAN, R.M., 1982). Os autores consideram as

seguintes etapas de sinterizacao:
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1 — contato e jungdo inicial das particulas;

2 — crescimento das pontes de enlace e dos pescogos entre particulas;
3 —isolamento dos canais e formagdo de poros,

4 — arredondamento dos poros;

5 —redugdo ou contragdo dos poros;

6 — coalescéncia de poros.

LENEL, F.V., 1980, classifica em trés os estados de sinterizagdo: estado inicial, estado
intermediario e estado final, agrupando-os de acordo com os mecanismos de transporte de massa
que justificam fisicamente os fendmenos de sinterizagdo, além das condi¢des termodinamicas que
a impulsionam. A Figura 2.4 apresenta um modelo geral de sinterizacdo baseado em particulas de

forma esférica, mostrando os distintos estados.

Pontos de Estado Estado Estado
contato inicial intermediario final

Figura 2.4 Esquema mostrando a influéncia das mudancas de estado na estrutura do poro
durante o processo de sinterizacdo, baseado num modelo de particulas esféricas (LENEL,

F.V., 1980).
a) Estado inicial, onde se produzem contatos entre particulas e tem inicio o crescimento de

pescogos. Neste estado, se inicia a formagdo de contornos entre as particulas e os materiais

compactados ndo sofrem ainda importantes modificagdes de dimensdes.
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b) Estado intermediario, neste estado se produz o isolamento dos canais entre poros e
aparecem os poros fechados e arredondados. Nesta fase, o material comeca a se densificar,

produzindo-se em qualquer caso uma maior densidade.

¢) Estado final, onde se intensifica o isolamento dos poros, os quais atingem geometrias
mais arredondadas. A densificagdo do material continua, porém mais lentamente, € os poros
grandes podem crescer a expensas dos poros pequenos. Finalmente, durante este estado se produz

o crescimento de particulas, podendo ficar alguns poros no seu interior.

2.3.4.2 Condig¢des termodinamicas para a sinterizagao

Levando-se em conta que um material de partida consta de particulas, este apresenta um
excesso de energia com relagdo ao volume do material. Essa energia em excesso se distribui no
sistema da seguinte forma:

- energia superficial devido a reduzida relacdo volume — superficie, por tratar-se de pos;
- energia relacionada com o excesso de defeitos (vacancias e imperfei¢des superficiais)

existentes em equilibrio com o excesso de superficie.

A principal for¢a motriz do transporte de massa no processo de sinterizacao ¢ a diminuigao
da energia livre de superficies das particulas. Essa energia promovera o crescimento das
particulas, a contracdo de poros, a diminui¢do da energia superficial e por Gltimo a contragdo
final do compactado.

Outro importante pardmetro que define a possibilidade de ocorréncia de sinterizagdo, ¢ a
relacdo entre a tensdo de vapor dos elementos que estdo no contorno das particulas do pd e a

tensdo superficial da particula. Esta relagdo ¢ descrita por:

o= 2 L. 1, (2.1)
KT "R, R,

Onde o ¢ a tensdo de vapor, y a tensao superficial do so6lido, Q o volume atomico, K a
constante de Boltzman, T a temperatura absoluta ¢ R; e R, sdo os raios das superficies de

particulas.
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No estado inicial de sinterizacdo, quando sdo considerados os diferentes tipos de superficie
encontrados nas zonas proximas ao pescoco. Pode-se dizer que a tensdo superficial do sélido
exercida sera menor a que estiver mais perto do pescogo (superficie concava) do que a tensao
superficial mais afastada do pescogo (superficie convexa). Esse mecanismo promovera o
crescimento dos pescocos e permitird que a sinterizagdo avance rapidamente durante os estados
iniciais e intermedidrios.

Por outro lado, a equagdo de Laplace descreve que na zona de pescocos das particulas, a
concentracdo de vacancias ¢ maior do que nas zonas mais afastadas delas, constituindo-se dessa
forma uma condig@o termodinamica, o fato de que a zona do pescoco ¢ um lugar propicio para a
condugdo dos atomos.

Dessa forma, como respostas a estas forgas motrizes, no material aparecem fluxos de massa
que ocorrem por diferentes mecanismos, os quais serdo estudados a seguir. Um poro pode ser
considerado como um acumulador de vacancias ¢ sob os efeitos da sinteriza¢do, 0 movimento, a
acumulacdo e a eliminacdo destas determinam a diminui¢do, o crescimento ou a eliminacio
destes poros. As vacancias podem se mover através da superficie das particulas, através do
espago entre poros (evaporagdo-condensacao), ao longo do contorno de grao e através da rede

cristalina (difusdo em volume).

2.3.4.3 Mecanismo de transporte de massa

Durante a sinterizacao ocorre transferéncia de massa sob influéncia de forgas por diferentes
mecanismos: Difusdo superficial, evaporagdo-condensacao, difusdo em volume, difusdo nos
contornos de grdos e fluéncia plastica. Estes mecanismos podem ocorrer de forma simultinea,
porém com distintas velocidades, uma vez que dependem de vérios fatores, tais como as diversas
geometrias do sistema, a temperatura de sinterizagdo e os parametros fisico-quimicos do material.
Os conhecimentos destes mecanismos permitem manipular condigdes de sinterizagdo para se
obter o melhor resultado.

Alguns mecanismos possuem como meio de conducdo de atomos, a superficie do poro,
provocando o arredondamento dos mesmos sem causar a diminui¢ao no seu volume, isto ¢, nao
provocam a densificacdo. Entretanto, outros mecanismos possuem como fonte de atomos o

nucleo das particulas e sua atuagdo provoca a diminui¢do do volume dos poros; nestes casos, a
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aproximacao entre os centros das particulas e sua atuagdo provoca a densificacdo do material.
Os mecanismos de transporte de massa propostos sdo esquematizados na Figura 2.5 e

discutidos a seguir.

Figura 2.5 Mecanismos de transporte de massa: 1) difusdo superficial, 2) evaporacio -
condensacio, 3) difusdo em volume 4) difusdo nos contornos de grao e 5) fluéncia plastica

(THUMMLER, F., OBERACKER, R., 1993).

1 Evaporagdo / Condensagdo, este mecanismo fortemente dependente da temperatura ¢é
baseado nas diferencas de pressdes do sélido e do vapor a que estdo submetidos os atomos que se
encontram em diferentes zonas das particulas. Se estes se encontram numa superficie convexa ou
plana, a pressdo de vapor ¢é ligeiramente superior a da superficie em equilibrio, o que facilita a
sua evaporag¢do. Por outro lado, se a superficie for concava, como por exemplo, a zona de uniao
entre duas particulas, a pressao de vapor gerada serd inferior a do equilibrio, provocando a
condensacdo sobre esta zona. O resultado final deste mecanismo ¢ o arredondamento das
superficies a medida que a regido de pescogo aumenta, sem diminuir a distancia entre os centros
destas particulas. Portanto, este mecanismo nao contribui para a densificagdo do material. A
evaporacao-condensagdo ¢ importante nos solidos cristalinos que possuem uma alta pressdao de
vapor proximo no ponto de fusdo. Para a maioria dos metais este mecanismo nao € muito

significativo devido a geralmente baixa pressdo de vapor que apresentam proximos ao seu ponto

de fusdo. Este mecanismo pode ser muito importante em materiais ceramicos e alguns metais tais
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como o zinco e o cadmio.

2 Difusdo superficial, a superficie dos solidos cristalinos geralmente apresenta defeitos
puntiformes, vacancias superficiais e atomos absorvidos. A difusdao superficial considera o
movimento dos atomos entre superficies de forma ndo homogénea. Como todo fendmeno de
difusdo, ¢ fortemente influenciado pela temperatura e ¢ controlado por uma energia de ativagdo
que normalmente ¢ menor do que a requerida para outros processos de difusdo, o que permite que
a difusdo superficial se inicie a temperaturas mais baixas do que os outros mecanismos de
sinterizagdo, principalmente nas primeiras etapas do processo, devido ao excesso de superficie
disponivel. A difusdo de superficie requer um fluxo de massa de uma superficie de menor a outra

de maior curvatura; este mecanismo ndo promove a densificacdo do material.

3 Difusdo em volume, a difusdo em volume envolve o movimento de vacancias através da
estrutura cristalina. Trés sdo os fatores dominantes neste processo:
- a temperatura (por um lado, a concentragdo de vacancias e por outro a difusividade dos
atomos, dependem fortemente da temperatura, numa relacao do tipo Arrhenius);
- a composi¢cdo quimica dos pds (a presenca de elementos pode favorecer ou impedir a
difusdo);
- a curvatura da superficie (mediante a Equagdo 2.1 é possivel determinar o efeito da

curvatura da superficie sobre a concentracao).

Também a difusd@o em volume se produz seguindo dois caminhos: a partir da superficie do
poro ou a partir dos contornos de grao no interior das particulas (vistos na Figura 2.5). O primeiro
deles nao produz contracao do compactado porque o mecanismo requer a absor¢ao de atomos que
procedem da superficie. O segundo mecanismo promove a densificacdo do compactado, porque
os atomos se movimentam dos contornos de graos por difusao ao pescogo das particulas.

No ultimo estado da sinterizacdo, pode ocorrer outro processo de difusdo em volume que
consiste no fluxo de vacancias a partir dos poros pequenos para a formacao de poros de maiores
dimensodes. Este processo ¢ controlado por uma energia de ativacdo maior do que a que rege a

difusdo de superficies.

4 Difusdo em contornos de grdos, o desarranjo cristalino em contornos de graos permite o
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fluxo de massa com uma energia de ativacdo intermediaria entre a requerida para ativar a difusao
de superficies e a requerida para ativar a difusdo em volume. Os contornos de graos dentro das

particulas e as regides interparticulas agem neste caso como absorvedores de vacancias.

5 Fluéncia plastica ¢ definida como o transporte de um grande nimero de dtomos que
acompanham movimentos de escoamento em um material. Muitas teorias tratam de explicar o
mecanismo que provoca a deformagdo plastica de um so6lido sob tensao. MORGAN,C.S.,1973
estudou a movimentagdo de escoamento de um material que podem ser movimentadas pelas
tensdes que surgem no pescoco das interparticulas durante o aquecimento. A movimentagdo de
escoamento de um plano diferente para outro plano de encruamento age como fonte de vacancias
procedentes dos poros. Constatou que os escoamentos se produzem durante a sinterizagao,
especialmente em pds que sofreram significativas deformagdes plasticas durante a compactagao.
As tensdes maximas se acumulam na superficie do pescogo; assim na medida que aumenta o
tamanho do pescogo, as tensdes diminuem porque simplesmente surgiram nas primeiras etapas de
sinterizacao.

Este mecanismo de transporte de massa adquire uma vital importancia nos processos onde
atuam de forma simultinea a pressdo e a temperatura, por exemplo: compactagdo a quente,

compactacao isostatica a quente, etc.

2.3.4.4 Fendmenos que ocorrem durante a sinteriza¢ao

a) Crescimento de grdo a tendéncia ao crescimento de graos no interior das particulas do p6
se deve principalmente ao efeito da temperatura e da diminuicdo da energia de superficies. O
crescimento do grao pode ser impedido pela presencga de poros, impurezas e particulas dispersas.
Quanto menor for o tamanho do poro ou da fase dispersa e maior for sua quantidade, mais

eficiente sua a¢do como inibidor do crescimento de graos.

b) Formagdo de ligas metadlicas geralmente na sinterizagao emprega-se, para produzir uma
liga homogénea, uma mistura mecanica de dois ou mais pés. A ligacdo das particulas mecanicas
se produz por difusdo sdlida realizada a altas temperaturas. Sdo parametros de controle a

temperatura, o tempo de sinterizagdo e ainda o tamanho das particulas e a porosidade. A

25



eficiéncia da ligacdo produzida ¢ aumentada com o aumento da temperatura e tempo de
sinterizag¢do e com a reducao das dimensdes das particulas e da porosidade.

Na sinterizacao de metais puros o mecanismo de transporte mais importante ¢ a autodifusao
sob a influéncia do gradiente do potencial quimico provocado pelas forcas de tensao superficial e
interfacial. Na sinterizagdo de ligas metédlicas obtidas a partir de mistura de pos atuam
simultaneamente a autodifusdo, cuja origem sdo as forcas de capilaridade, e a interdifusdo
originada pelo gradiente de concentracdo, o que complica mais a analise do processo de
sinterizagdo. Quando se produzem pegas de ligas metalicas a partir de mistura de pos
elementares, a interdifusdo entre particulas de pos requer altas temperaturas ou longos tempos de
sinterizagdo. Por outro lado, devido ao efeito de endurecimento por solucdo sélida, a resisténcia e
a dureza da liga s3o maiores do que a dos metais puros. Por isso, as misturas de pos elementares
requerem geralmente uma maior pressao de compactagdo que os pos pré-ligados para obter uma

alta densidade.

¢) Homogeneizagdo, durante a sinterizacao ocorre também homogeneizagao da composi¢ao
quimica. Os parametros que controlam a cinética de homogeneizacdo sdo o tamanho das
particulas, a temperatura e tempo de sinterizagdo. O primeiro parametro ¢ importante, ja que a
homogeneizagdo estd diretamente relacionada com a distdncia de difusdo; se um material ¢é
fabricado a partir de dois pos, o tamanho de particulas do constituinte de menor dimensao ¢ mais
importante na determinacao da distancia de difusdo, ja que este constituinte estara disperso na
matriz mais ou menos continua do constituinte principal.

A temperatura afeta a velocidade de homogeneizac¢ao devido a dependéncia da difusividade

(D) com a temperatura, que ¢ expressa na seguinte equacao:

-0

D =DoeXp™ 2.2)

Onde:
Do = Fator p6 — exponencial independente da temperatura (m?/s)
Q = Energia de ativagao da difusdo (Kcal/mol)
R = Constante dos gases (Kcal/mol. K)
T = Temperatura (K)
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Esta equagdo indica que a difusividade (D) cresce rapidamente com a temperatura. Assim,
para as temperaturas de sinterizacdo de um material, requer-se que a difusividade seja a mais alta
possivel para completar a homogeneizacao (em condigdes habituais de tempo de sinterizagao e
granulometria dos poés).

O mecanismo de interdifusdo entre dois metais esta geralmente baseado no intercambio de
atomos com as vacancias na rede cristalina. Durante a interdifusdo entre os dois constituintes, a
velocidade de intercAmbio atomo-vacancia ndo ¢ a mesma para cada constituinte. Um deles
difundira mais rapido que o outro, esse fendmeno chama-se “efeito de kirkendall”.

Como resultado se obtera uma desigualdade da velocidade de difusdo, os excessos de
vacancias se acumulam no lado do constituinte de maior difusividade; em alguns casos, elas
permanecem nos contornos de graos ou nos deslocamentos de contorno. Uma das formas de
eliminar o excesso de vacancias ¢ por nucleagdo e crescimento de poros durante a sinterizagdo de
misturas de pds compactados, o que significa aumento das dimensdes do compactado.

Por outro lado, casos praticos de sinterizagdo foram vistos em que o tamanho das
particulas e dos poros fossem muito pequenos, a contragdo do poro devido a autodifusao normal

neutralizara qualquer crescimento do poro provocado pelo efeito de kirkendall.

d) Transformagoes de fase, as transformagdes de fases nos componentes das misturas de
poOs ocorrem na sinterizagdo durante o aquecimento e resfriamento a temperaturas constantes, de
maneira semelhante que acorre nos tratamentos térmicos convencionais dos metais e ligas

fundidas.

e) Reagoes quimicas, as reagdes quimicas que ocorrem durante a sinterizagdo podem ser
provocadas procurando ter um propoésito util ou os indesejados tendo efeitos negativos. O
emprego de atmosferas inertes adequadas pode evitar reacdes quimicas ou produzir outras

reacdes de oxidagdo, nitretacdo, cementacao, etc.

f) Variagoes dimensionais e de densidade, as causas das variagdes dimensionais dos
compactados sdo diversas, tais como a contragdo, a dilatacdo, a eliminagcdo de poros e gases
acumulados, a eliminac¢do de lubrificantes, as reagdes quimicas, as ligagdes entre diferentes pos e

as transformagdes de fase.
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A densidade pode ser afetada pela variagdo dimensional dos compactados provocados
durante a sinterizacdo, tanto pela alteragdo dos poros do sinterizado, ocasionadas geralmente

pelas reagdes quimicas.

2.4 Tecnologia da sinterizacio com fase liquida

Uma das formas mais tradicionais de favorecer a sinterizagdo de um material ¢ através da
presenca de uma fase liquida durante toda ou parte do ciclo de sinterizacdo. Esta fase liquida
melhora consideravelmente a homogeneizagdo do compactado ja que por forgas de capilaridade
pode penetrar em zonas inacessiveis e também através dela aumenta-se a difusividade do
elemento base da liga.

A sinterizacdo com fase liquida pode ser dividida em dois processos; a sinterizagdo com
fase liquida transitoria e a sinterizagdo com fase liquida permanente. No primeiro caso, o liquido
aparece no material compactado quando este ¢ aquecido a temperatura de sinterizacdo e
desaparece por interdifusao, enquanto o compactado permanece a temperatura de sinterizagao.
Como por exemplo, podem ser citadas a sinterizacao do bronze, as ligas de aluminio com cobre,
magnésio, etc. No segundo caso, a fase liquida estd presente durante todo o tempo em que o
compactado permanece a temperatura de sinterizacdo, a qual ¢ mantida entre as temperaturas de
solidus e liquidus da liga. E o caso de ligas de metal pesado (W+10%Ni-Cu, ou Ni+Fe),
carbonetos ou metais duros.

Na sinterizacdo com fase liquida , alguns topicos devem ser levados em consideragao:

- a composicdo quimica da liga deve ser escolhida segundo o diagrama de equilibrio

correspondente; ¢ imprescindivel a presenca de uma fase solida e uma liquida durante um

determinado tempo na temperatura de sinterizacao escolhida;

- a fase solida deve ter solubilidade limitada na fase liquida;

- a quantidade de fase liquida a ser formada deve ser suficientemente pequena para que a

geometria do compactado em verde se mantenha durante a sinterizacao e, além disso, sofra

uma densificagdo apreciavel;

- o tamanho da particula da liga que permanece em fase solida deve ser relativamente

pequeno para facilitar a rapida densificagdo;

- a sinterizagdo deve garantir a densificacdo dos compactados, controlando a pressdo de
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compactacao pode-se evitar os problemas de controle dimensional,
- na maioria dos casos, a microestrutura obtida no produto ¢ das particulas que permanecem
no estado so6lido, porém durante a sinterizacdo sdo totalmente envolvidas por uma fase

liquida.

2.4.1 Vantagens da sinteriza¢dao com fase liquida

Entre as vantagens do processo de sinterizagdo com fase liquida podem ser citadas:

- possibilidade da completa eliminacdo da porosidade, sob adequadas condigdes de
controle;

- alta velocidade de difusdo através da fase liquida, a qual acelera o transporte de massa ¢ a
homogeneizacao do compactado;

- possibilidade de sinterizar metais de alto ponto de fusao.

2.4.2 Etapas de sinterizagdo com fase liquida

A Figura 2.6 apresenta esquema das etapas de sinterizacdo com fase liquida, sendo trés as

etapas principais: reordenamento, solucdo e re-precipitag@o e coalescéncia.

a) Reordenamento, inicialmente ao aquecer os pos compactados a temperatura de
sinteriza¢do forma-se uma fase liquida. A formacao deste liquido produz uma rapida densificacao
inicial devido as forcas de capilaridade exercidas pelo “molhamento” do liquido sobre as
particulas solidas. Durante esta etapa as particulas estdo em suspensdo no liquido e se deslizam
umas sobre outras provocando uma reordenagdo. Quanto maior for a quantidade de fase liquida
maior sera a reordenagdo e as particulas se movimentaram com maior facilidade; assim o
compacto comporta-se como um so6lido viscoso. A eliminagdo de poros faz incrementar a

viscosidade do compactado diminuindo continuamente a velocidade de densificacao.
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Particulas
da metal

Aditivo

Estado solido
averde

Reordenamento

Formagao & expansac
do liquido

Solugio - reprecipltagio

Difusdo. crescimento de grio
e acoplamanta de formas

Coalescénela

Eliminacés de poros,
crescimento de gréos
& cantate

Figura 2.6 Esquema mostrando as etapas de sinterizacio com fase liquida (POWDER

METALLURGY DESIGN MANUAL, 1995).

O reordenamento das particulas ¢ controlado especialmente pelos fatores geométricos, no
caso de particulas esféricas, estas oferecem a possibilidade de uma densificacdo completa para
uma porcentagem proxima de 35% em volume de fase liquida. Gases acumulados no compactado
podem se difundir borbulhando através do liquido.

A for¢a motriz desta etapa de sinterizagdo ¢ a variagdo da energia livre de superficies, a
qual depende da sua molhabilidade pelo liquido. O so6lido deve ser molhado pela fase liquida e a

variacao da energia livre quando isto ocorre € descrita pela seguinte equagao:

AF = sl = (v —1v) (2.3)

Onde:
AF = Variacao de energia livre.
vsl = Tensao superficial solido- liquido.

ysv = Tensao superficial sélido-vapor.
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ylv = Tensao superficial liquido-vapor.

A equacao 2.3 descreve, que quanto mais negativa for a variacdo de energia livre, maior
serd a tendéncia do liquido que molhe ao sélido. Isso promovera uma maior densificagdo no
compactado. Uma fase liquida formada que ndo molha o s6lido tenderéd a exudar no compactado
sinterizado. A quantidade de fase liquida presente durante a sinterizacdo podem ser alteradas,
devido a diferenca de solubilidade entre as fases presentes alterando os pontos de fusdo das fases
solida e liquida.

Basicamente, a densificagdo obtida nesta etapa depende da quantidade de liquido formado,
do tamanho das particulas e da solubilidade do sélido que possa conter no liquido. As particulas
mais finas se comportam melhor no reordenamento. A densidade absoluta (porosidade zero) pode
ser obtida mediante a reordenagdo das particulas quando ¢ formada a partir de uma quantidade
suficiente de 35% de liquido a qual ¢ suficiente para se obter uma densidade absoluta. No
entanto, os fendmenos de reordenamento podem ser obstruidos por uma excessiva densidade a
verde ou pela presenga de particulas muito irregulares. Durante a compactacdo, os efeitos da
pressao podem provocar um nimero maior de contatos de interparticulas aumentando, assim as

unides solidas durante o aquecimento, esse fato pode obstruir o reordenamento das particulas.

b) Solugdo e re-precipitagdo nesta etapa se produz a solugcdo e a re-precipitagdo das
particulas, para que isso aconteca se requer, no minimo, de uma pequena solubilidade do sélido
presente na fase liquida, caso contrario ndo se produzira esta etapa durante a sinterizacdo. A
densificagdo do compactado ¢ mais lenta do que a etapa de reordenamento, devido a que o
transporte de massa se realiza através da solugdo e difusdao do liquido. Entdo, os graos pequenos
de curvaturas bem convexas se dissolvem e logo desaparecem. Enquanto, que os graos maiores
tendem a crescer adquirido uma geometria mais arredondada. O transporte de massa ocorrera
pelo aparecimento das maiores tensdes de compreensdo, do maior potencial quimico e da maior
solubilidade nas zonas de contato. Dessa forma, as particulas sélidas sdo empurradas aos pontos
de menor tensao, onde de novo podem se precipitar.

O fendmeno de solucdo e re-precipitacao nao simplesmente contribui para o engrossamento
de graos sendo que também ajuda a densificacdo dos compactados. A alteracdo de geometrias das

particulas pode conduzir a empacotamentos mais interligados e diminui¢do de poros. Isto ¢, se
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produz uma melhor reordenag¢do das particulas e uma aproximagdo maior das interparticulas

dessa forma pode-se contribuir para a contragdo do compactado.

c¢) Coalescéncia ¢ a ultima etapa da sinterizacdo com fase liquida, a fase solida
remanescente se sinteriza tal qual em um processo com fase solida. A coalescéncia das particulas
solidas ¢ resultados da difusdo solida. A principal caracteristica desta terceira etapa ¢ a formacao
de um corpo solido rigido que estabelece a densificacdo. Nesta etapa deve-se ter em conta o
crescimento da particula, particularmente no caso de um molhamento incompleto e a presenca de
poros fechados no compactado a verde podem impedir a densificagdo da sinterizagdo com fase
liquida.

Os poros residuais podem crescer devido a oclusdo de gases provocando uma dilatacdo na
densificacdo. Geralmente, na maioria dos casos as propriedades dos materiais obtidos por
sinterizagdo com fase liquida, podem ser prejudicadas com etapas finais prolongadas, por esse

motivo na pratica costuma-se utilizar menores tempos de sinterizacao.

2.4.3 Parametros da sinterizagdo com fase liquida

O comportamento e as propriedades de um material sinterizado estdo condicionados com
sua microestrutura; alguns fatores de tipo termodinamico, condi¢des de sinterizacao, tratamentos
térmicos, caracteristicas dos pos, cinética do processo, etc. Estes podem afetar um processo de
sinteriza¢do com fase liquida e por sua vez alterar a microestrutura do material.

Entre os parametros de sinteriza¢do que devem ser levados em conta podem ser citados: as

variaveis microestruturais e as variaveis cinéticas e termodinamicas.

a) Variaveis microestruturais

O comportamento dos materiais estd intimamente ligado a sua microestrutura, por isso que
depende das transformacgdes de fases que apresentam a quantidade, a distribui¢dao e a composicao
quimica. No caso de uma sinterizagdo com fase liquida, a microestrutura final ¢ descrita por seu
tamanho e morfologia de particulas, de graos, de poros, de pescogos de unido, etc., e pela relagio

entre as fases de contatos, de separagdo média dos graos.
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As variaveis que podem afetar a microestrutura final de um material sinterizagdo, sao

descritas a seguir:

a) angulo de contato quando o liquido ¢ formado durante a sinteriza¢do, a microestrutura
pode apresentar trés fases, o sélido, o liquido e o gas. A magnitude do molhamento descreve o
equilibrio de energias interfaciais de tensdo superficial so6lido-liquido (ysl), tensdo superficial
solido-vapor (ysv) e tensdo superficial liquido-vapor (ylv) como sdo apresentados na Figura 2.7c¢,
que mostra o equilibrio de energias de interfaces representado pelas tangentes tragadas num
mesmo ponto as superficies de uma fase solida e uma fase liquida em contato. O angulo de
contato formado ¢ uma caracteristica fisica que depende do balango desta energia de interfaces e
nao de seus valores absolutos. A Figura 2.7a mostra a representacdo de um sélido quando ¢
molhado por um liquido, ¢ quando um sélido ndo ¢ molhado pelo liquido sdo apresentados na

Figura 2.7b.

A = dngulo de contato

S = solido

L = ligquido

V= vapor v
v

L
L /8 6
W//W
S

(a) Bem molhado (b} Mal malhado (c) Equilibrio de energias

Figura 2.7 Representacio grafica dos angulos de contato de molhamento (GERMAN, R.M.,
1985).

A equagdao de Young descreve o angulo de molhamento (©) com relagdo as energias

interfaciais de tensao superficial do sélido, liquido e vapor, sendo a seguinte:

0= arc.cos(M) (2.4)
v
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A equacdo 2.4 descreve que, angulos menores que 90° caracterizam um bom molhamento,
isto €, que o solido ¢ molhado pelo liquido. A diminuigdo da tensdo superficial sélido-liquido ou
liquido-vapor no sistema de equilibrio de energias das interfaces solido-liquido contribuira a
obtencdo de angulos menores de molhamento. Entretanto, para muitos materiais o angulo de
contato e as energias interfaciais dependem da pureza das superficies. O molhamento estd
associado com as reacdes quimicas de interfaces, a formacao de compostos intermediarios e a

interdifusdo.

b) dangulo diedro, o angulo diedro @ forma-se principalmente no contorno de unido entre
duas particulas solido-sélido que se encontra com um liquido, como sdao mostrados na Figura 2.8.
O angulo diedro tem uma grande influéncia sobre a microestrutura dos graos policristalinos e os
contatos entre as particulas na fase liquida. O estado de equilibrio das energias superficiais e o
angulo diedro entre as particulas sdlidas e a fase liquida sdo representados através da equacdo de
Young:
yss = 2ysl(cos %) (2.5)

A
Liquido

Particula 2
(sélido 2)

Particula 1
(solido 1)

Figura 2.8 Representacao grafica do angulo diedro (GERMAN, R.M., 1985).

O angulo diedro ¢ uma caracteristica do sistema so6lido-liquido, que depende da energia das

particulas e das superficies solido-liquido.
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A densificacdo durante a sinterizacdo com fase liquida depende tanto do angulo de contato
assim como do angulo diedro. Resumindo, para se obter uma boa sinterizacdo deve-se procurar

valores menores entre os dois angulos.

¢) Morfologia e tamanho das particulas, a particula que ¢ sdlida durante a sinterizagdo com
a fase liquida possui uma geometria diferente que depende da fracdo volumétrica do sélido, dos
angulos diedros, da energia de superficies, etc. As particulas maiores crescem a expensas das

menores. A dissolugdo destas fard com que as particulas menores tendam a ser mais esféricas.

d)Tamanho e morfologia de grdo, o tamanho de grao ¢ um parametro dificil de ser medido,
por exemplo, numa se¢ao de duas dimensdes, o tamanho de grao obtido ¢ menor do que seu
tamanho original. A explicagdo ¢ que todos os graos cortados ndo podem ter as mesmas
dimensdes. Geralmente, para evitar esse erro mede-se o numero de graos por uma unidade de

comprimento. A geometria dos graos dependera basicamente da medi¢do dos dngulos diedros.

e) Contato de particulas, ¢ a quantidade de contatos de particulas solido-s6lido em um
material sinterizado com fase liquida. O contato particulas estd muito ligada a fragdo volumétrica
e dos angulos diedros. O nimero de contatos das particulas sélido-sélido podem ser medidas

metalograficamente por uma unidade de comprimento.

b) Variaveis cinéticas e termodinamicas

Estas variaveis sdo as que controlam a molhabilidade, a extensao do liquido formado
durante a sinterizagdo, a existéncia de forgas capilares, as possibilidades de segregacao, etc. Entre

elas temos:

a) Energia superficial, o fator mais determinante do comportamento de um material
durante a sinteriza¢ao com fase liquida. Assim como, todos os fendmenos que ocorrem durante a
sinterizagdo que conduzem a uma diminui¢do da energia superficial das particulas. Poderia
definir-se a energia superficial como o trabalho necessdrio para que uma superficie possa

expandir-se seguindo a mesma direcao.
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b) Molhabilidade, um liquido com boas caracteristicas de molhamento, trata de ocupar as
regides de menor energia livre, de preferéncia o liquido fluird para os pequenos capilares, que
possuem uma maior energia por unidade de volume. Quando o liquido formado for insuficiente
para preencher os poros, o liquido por difusdo trata de unir as particulas entre si, para minimizar a
energia livre. Esse efeito faz que a etapa de reordenamento das particulas cresga e a densificagdo
aumente nas etapas iniciais da sinterizagdo com fase liquida. No entanto, a pouca molhabilidade

do solido fard com que o liquido exude dos poros possibilitando a dilatacado do compacto.

¢) Processo de extensdo do liquido, a extensdo de um liquido ¢ um processo cinético
associado ao molhado. Esta extensdo ¢ importante no solido nas primeiras etapas da fase de
sinterizagdo com fase liquida. Pode inclusive separar unides intergranulares formadas durante o
aquecimento, o que conduziria a uma maior homogeneidade das microestruturas e inclusive pode
afetar ao grau de reordenamento das particulas. A extensdo do liquido fard diminuir a energia

superficial do sistema, para que isso aconteg¢a deve cumprir-se o seguinte enunciado:

Av—yv+sl <0 (2.6)

Cabe indicar que o comportamento do liquido ao estender-se sobre as superficies sélidas
dependera de varios fatores tais como as orientacdes cristalograficas, as segregagdes, as

contaminagoes, etc.

d) Efeitos da segrega¢cdo, O mesmo fendmeno que ocorre em todo processo de
solidificacdo, pode acontecer na sinterizagao de um material, as impurezas tendem a segregar-se a
superficie diminuindo a variacdo de energia livre. A segregacdo de impurezas tem um grande
efeito sobre a sinterizagdo com fase liquida. Nos sistemas metalicos, o molhamento e a
penetragdo do liquido pelos contornos de grao dependem na maioria dos casos das espécies
segregadas. Nos sistemas ceramicos, isso se tornou mais evidente ja que o fendomeno se produz
nas ceramicas técnicas com tamanho de impurezas de 100 um. A diminui¢do ou aumento de
penetra¢do do liquido nos contornos de grao estd muito ligado com o tamanho de abertura ou

fechamento dos angulos diedros e que depende por sua vez da segregag¢ao nos contornos de grao.
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e) Efeitos da capilaridade, o molhamento de um liquido se produz através de um tubo fino
capilar denominado efeito capilar. A quantidade de liquido que penetra através deste tubo e do
efeito de gravidade depende do angulo de contato, o diametro do tubo e da energia de interfaces.
A atracdo capilar se incrementa com diametros menores de tubos capilares. As microestruturas
tipicas dos compactos a verde ndo sao homogéneas; diferengas no empacotamento dos pos € no
tamanho dos poros conduzem a diferentes gradientes na penetragdo do liquido. Se o liquido se
forma a partir de uma particula de maior tamanho, ao fundir-se este fluird para a poros vizinhos,
€sse mecanismo por sua vez criara poros maiores. Estes poros serdo muito mais faceis de serem
eliminadas, se a fase liquida foi formada a partir das particulas de menor tamanho. Portanto,
particulas de menor tamanho produzem poros menores, melhor homogeneidade e melhor efeito

de capilaridade.

f) Solubilidade, deve-se ter conta duas solubilidades: a do liquido no sélido e a do s6lido no
liquido. Geralmente, uma alta solubilidade do liquido no s6lido ndo ¢ recomendavel j& que pode
conduzir a uma fase liquida transitoria que afete todo o processo. Além disso, em fun¢do das
velocidades de difusdo, uma solubilidade desigual pode formar os poros tipo Kirkendall,
provocando uma dilatacdo do compacto durante a sinterizagdo (ALDINGER, F., 1974). No
entanto, uma alta solubilidade do sélido no liquido ¢ favordvel, para se evitar fortes variagoes
dimensionais do sinterizado. A Figura 2.9. mostra um diagrama esquematico dos efeitos de
solubilidade de um compactado, mostrando a contracdo e dilatagdo durante a sinterizagcdo. A
maior solubilidade do sistema ¢é representada pela solubilidade da liga-base (Sb) e a solubilidade
do aditivo adicionado ¢ representada por (Sa). Se o indice de solubilidade entre os dois
componentes for menor que a unidade (Sb/Sa<1,0); o aditivo ndo permite o reordenamento das
particulas da liga-base, esse efeito produzird uma dilatagdo do compactado com a formacgao de
poros. Porém, se o indice de solubilidade for superior que a unidade (Sb/Sa>1,0), o aditivo nao s6
permite o reordenamento das particulas da liga-base sendo que também facilita a contracdo do
compacto diminuindo os poros, sendo estd a mais apropriada para a densificagdo do compactado

em verde.
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Compacto a verde

Figura 2.9 Efeitos da solubilidade mostrando a contracdo e a dilatacio que podem
ocorrer num compactado durante a sinterizacdo com fase liquida (GERMAN, R.M.,

1985).

2.4.4 Tipos de sinterizagdo com fase liquida

Existem diversas alternativas ao processo tradicional de sinterizacdo com fase liquida. As
vantagens dessas alternativas facilitam uma melhora na densificagdo e nas composi¢des quimicas
do material, além das microestruturas que se obtém como produto final. Entre os diferentes tipos
de sinterizacdo com fase liquida tem-se:

a) Sinteriza¢do ativada ou reativa, neste tipo de sinterizagao entra em reacao duas ou mais
componentes de uma liga formando uma fase liquida, para formar um novo composto totalmente
distinto das anteriores. Caracteriza-se pela grande capacidade de liberacdo de calor (reacao
exotérmica) devida a reacdo gerada entre os pos que o constituem para se obter um composto
final. Neste processo ¢ de vital importancia ter-se um bom controle da composi¢ao do material e
da temperatura do sistema. Este tipo de sinterizacao ¢ muito utilizado na obtencao de reforcos tais
como: carbonetos de titanio, nitretos de titanio ou nitretos de aluminio. Uma grande parte das

denominadas ceramicas técnicas utiliza este tipo de sinterizacao.
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b) Sinterizagdo “Supersolidus”, ¢ uma sinterizacdo com fase liquida realizada em pos pré-
ligados. A temperatura de sinterizacdo ¢ realizada entre a temperatura do solidus e a do liquidus
do material, com a finalidade de promover a fase liquida. Dessa forma, ativa-se uma fusao parcial
da fase solida provocando uma maior fragmentagdao, uma melhor distribui¢do do liquido, um
maior reordenamento das particulas conseqiientemente se favorecera a uma maior densificagdo
do compactado. Este tipo de sinterizagdo ¢ realizado na fabricagdo de superligas a base niquel,
acos ferramentas e ligas-base de cobalto.

¢) Sinteriza¢do com fase liquida transitoria, neste caso a fase liquida promovida durante a
sinterizagdo desaparece por difusdo um dos componentes de menor fusdo do material no outro
componente. Para que isso ocorra ¢ imprescindivel de que exista nas composi¢des presentes, uma
total intersolubilidade entre os elementos presentes da liga. A desvantagem desta técnica ¢ a
necessidade de realizar um controle exaustivo dos parametros de sinterizacao. A aplicacdo mais
conhecida deste tipo de sinterizagdo ¢ a dos bronzes porosos muito utilizados na fabrica¢ao de
mancais autolubrificantes.

d) Infiltrac¢do, este processo realiza-se em duas etapas; na primeira etapa se obtém um
compacto rigido pre-sinterizado, realizado mediante a sinterizagdo convencional no estado solido
com a finalidade de obter uma estrutura porosa solida. Na segunda etapa, incorpora-se um liquido
entre a temperatura de ponto de fusdo do infiltrado e da liga base. O preenchimento dos poros ¢
realizado pelo efeito de capilaridade. Para isso, se requer que os poros estejam bem abertos e
interconectados entre si. As principais vantagens desta infiltracdo ¢ o bom controle dimensional e
eliminagdo de poros e, as desvantagens deste tipo de sinterizagdo sio:

- a contaminagao superficial pode dificultar o molhamento do liquido;

- o preenchimento do liquido pode formar crateras geradas pela erosao;

- a penetracao pelos angulos diedros ¢ nula ou proxima de zero, podem produzir dilatagdes;

- a quantidade excessiva de liquido, pode produzir o fendomeno de segregacao ou

fenomenos de porosidade residual.

2.4.5 Aplicagdes da sinterizagao com fase liquida

Este tipo de processo apresenta muitas aplicagdes e inumeraveis vantagens que se

destacam ¢ a alta velocidade de sinterizacdo e maior densifica¢do atingida no estado final. Entre
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as desvantagens da sinterizagdo com fase liquida, ¢ a falta de um bom controle do processo em
todo seu percurso, além de ser muito complexo o processo existe a dificuldade de poder
estabelecer parametros de controle rigorosos. A Tabela 2.1 apresenta algumas aplicagdes da

sinterizagdo com fase liquida no campo dos materiais ceramicos ou dos cermets.

Tabela 2.2 Aplicagdes da sinterizacio com fase liquida nos materiais ceramicos

Aplicagio Composicao
Ferramentas de corte WC-Co, TiC-Mo-Ni, ¢ acos de ferramenta
Condutores elétricos BaTiOs-LiF-MgO, SrTi03-Si0,
Materiais de perfuragdo Diamante-metal, WC-Co, Al,Os-vidro
Materiais de alta temperatura Si3N4-MgO, SiC-B
Deformagao de metais Si3N4-Y,05, WC-TiC-Co
Engenharia nuclear UO,-Al, UO,-AlL03, W-Ni-Fe
Refratarios MgO-CaO- SiO,, Al,03- MgO-SiO,

2.4.6 Propriedades tecnologicas dos materiais obtidos pela sinterizagdo com fase liquida

As propriedades de um material obtido por sinterizagao com fase liquida dependem de
varios fatores, tais como: as caracteristicas dos pods, as condigdes de sinterizagdo, a
microestrutura, etc. Geralmente, um material fabricado por sinterizagdo com fase liquida esta
constituido por uma matriz (aquela fase que foi liquida a temperatura de sinteriza¢do) que lhe
confere ductibilidade e tenacidade e uma fase dispersa (aquela que permaneceu solida a
temperatura de sinterizacao) que lhe oferece dureza e resiléncia. Portanto, as propriedades de um
material ndo s6 depende das propriedades de cada uma das fases que apresentam, sendo que
também de sua relagdo entre elas.

Entre as propriedades tecnoldgicas dos materiais que devem ser controladas tem-se:

a) Propriedades fisicas

Os controles das propriedades fisicas sdo muito importantes para os produtos sinterizados,
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dois propriedades delas devem ser levadas em conta: a densidade do sinterizado e a variacao
dimensional ambas estdo estreitamente relacionadas entre si. A variagdo da densidade entre os
compactado a verde com relagdo aos sinterizados se deve em primeiro lugar a variacao
dimensional que dependem em grande parte de muitos fatores, tais como: a solubilidade entre os

diversos elementos, a molhabilidade, os angulos diedros, etc.
b) Propriedades mecdnicas

Uma das propriedades a ser controlada ¢ a dureza, ela aumenta com a elevagdo percentual
da fase mais dura, geralmente a fase dispersa (fase solida a temperatura de sinterizacdo). Existem
fatores que podem influenciar estas propriedades, como distancia média entre os graos. A dureza
depende diretamente da fragdo volumétrica de solido (Vs) e do contato de graos (Css) e da fase

dispersa (solida a temperatura de sinteriza¢dao). Como descreve a seguinte equagao:

H = H,(1-CssVs )+ HsCssVs (2.7)

Onde :

H, e Hs: sdo as durezas da matriz e da fase dispersa.

A resisténcia a tracdo dos materiais sinterizados com fase liquida dependem de varios
fatores tais como: a fragdo volumétrica, o tamanho de grao, o contato entre graos, a coesdo entre
as fases, os poros, etc.

O modulo elastico depende primordialmente da quantidade de “fase dura” existente e de

seu contato e crescimento entre os graos e a resiléncia da matriz.
¢) Analise de fratura

No estudo do comportamento da analise de fratura deste tipo de materiais sinterizados com
fase liquida se deve ter em conta as diversas possibilidades de propagacdo das fissuras.

Geralmente sdo quatro: primeira, fissura provocada na fase solida (alta dureza); segunda, fissura

gerada na fase que foi liquida (alta resiléncia); terceira, fissura produzida entre ambas fases solido
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e liquido (separacdo de carater variavel) e quarta, fissura provocada entre os grao de uma mesma
fase (muito fragil). Os pontos mais frageis de uma fratura podem ser considerados os poros e as
unides de solido-sdlido.

Para aumentar a resisténcia da fratura deve-se ter em conta alguns fatores: ter um baixo
nimero de contato entre os graos, maior separacao entre os graos da fase sélida e menor tamanho

de graos.

2.5 Variaveis que afetam o processo de sinterizacio

Os processos de sinterizagdo com fase solida ou liquida sempre serdo afetados por
diferentes parametros, sejam estes os operacionais de manuseio € 0s mecanicos € entre as mais

importantes tem-se:

2.5.1 Tamanho de particulas

Geralmente, diminuindo o tamanho das particulas de um material compactado se promove
a sinterizacdo. A minimiza¢do do tamanho das particulas produz um aumento na drea de
interfaces poro-solido o que acarreta um aumento da forca impulsora dos mecanismos de
sinterizagdo. Além disso, a diminui¢do do tamanho de particulas ativa os mecanismos de
transporte de massa como resultado da existéncia de um nimero maior de contatos entre
particulas (nimero de pescogos), conseqiientemente, isto produzira um aumento maior do nimero

de canais ou trajetdrias para se produzir a difusdo em volume.

2.5.2 Geometria e distribuicao das particulas

Ambos fatores influem diretamente no contato entre as particulas, primeiro no material que
sera sinterizado e logo quando ¢ modificado sua é4rea superficial interna. Existem alguns fatores
que favorecem a um maior contato e aumento da &rea superficial que podem melhorar a
sinterizagdo, entre elas tem-se, o distanciamento da geometria esférica e o aumento da

microrrugosidade e macrorrugosidade.

42



2.5.3 Microestrutura das particulas

Uma microestrutura de graos finos nas particulas de pds pode contribuir o processo de
sinterizagdo produto de seu efeito favoravel sobre os diversos mecanismos de transporte de
massa. A presenga de imperfei¢des na rede cristalina, assim como as discordancias produzidas
pelas deformagdes plésticas em quantidades superiores do normal, pode contribuir a sinterizagao
mediante a ativagao do processo de difusao.

Também, os poros internos das particulas podem contribuir na sinterizagao, através do
aumento da for¢a impulsora produto do aumento de superficies entre elas pelo aumento de poros
bem pequenos. De igual forma, o aumento de tensdes no solido pode promover o crescimento dos
pescogos e seu arredondamento seguido pela contragdo dos poros. Além disso, deve-se levar em
conta que os poros pequenos podem impedir a movimentagao e o crescimento dos contornos de
graos podendo afetar a distribuicdo do material no interior das particulas.

As alteragdes microestruturais também podem afetar os produtos sinterizados devido as
diversas difusividades das mesmas que apresentam, mesmo que a composi¢do quimica nao seja
alterada. Por exemplo, alguns compostos experimentam transformagdes alotrdpicas, isto ¢€,
podem existir com diferentes estruturas cristalinas com diferentes intervalos de temperatura,
tendo em conta que a difusividade aumenta com a diminui¢do da massa especifica de
empacotamento e, em alguns casos essas transformacdes podem melhorar a sinterizacao dos

compactados.

2.5.4 Composi¢do quimica das particulas

A forca impulsora de sinterizacdo pode ser afetada pela adicdo dos elementos de liga ou
pelo aumento ou diminui¢do de impurezas nas particulas. Geralmente, a contaminagao superficial
reduz a energia superficial do material e esta por sua vez interfere no transporte de massa. Além
disso, o transporte de massa por difusdo também ¢ afetado pela inclusdo de dtomos da liga ou
impurezas na rede cristalina, se bem que as fases isoladas no interior da matriz podem promover
a sinterizacao fechando a movimentagdo dos contornos de grao. De igual forma, as altas
temperaturas de sinteriza¢do podem produzir reagcdes quimicas entre material base e as impurezas

ou elementos de liga.
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2.5.5 Densidade a verde do compactado

Do ponto de vista da sinterizacdo, a diminuicao da densidade a verde (aplicacdo de uma
pressao menor de compactagdo) implica um aumento da area de superficies livres,
conseqiientemente, ird a precisar de uma maior for¢a impulsora. Dessa forma, pode-se dizer, que
tanto a velocidade de sinterizacdo assim como as diferentes alteragdes resultantes produzidas
durante a sinterizagdo, podem-se incrementar nos compactados produzidos com densidade a
verde bem baixas.

A densidade do produto sinterizado, comumente ¢ a formulagcdo mais usada para avaliar o
seguimento do processo de sinterizagdo. Assim, os valores de densidade do produto sinterizado

serdo maiores, sempre quando a densidade dos compactados a verde forem elevados.

2.5.6 Temperatura de sinterizagao

A temperatura de sinterizacdo ¢ um dos fatores de vital importancia na sinterizagao dos
compactados. A escolha da temperatura deve ser a mais apropriada de tal forma que favoreca a
formacao de unides entre particulas para se conseguir um corpo rigido com as minimas alteragdes
dimensionais do compactado. As altas temperaturas aumentam a difusdo dos 4&tomos acelerando o
processo de sinterizagdo, diminuindo o tempo de sinterizacdo, além disso, possibilita novas
reacOes quimicas com os elementos de liga. Da mesma forma, o sobreaquecimento do material
podera promover o aumento dos tamanhos de grdos e o aparecimento de poros grandes,
conseqiientemente ird a diminuir as propriedades do material sinterizado. Esse problema ¢
evitado realizando um bom controle do tempo e da composicdo quimica do material quando se
trabalha a altas temperaturas.

Estudos realizados por varios pesquisadores (SCHATT, W.; WIETERS, K.P, 1997)
mostraram que as propriedades mecanicas dos elementos sinterizados, geralmente melhoram com
o aumento da temperatura de sinterizagdo. Entretanto, o excesso de temperatura podera criar
problemas na sua estrutura interna e a variacado dimensional do material sinterizado.

A Figura 2.10 mostra o comportamento geral dos produtos sinterizados que experimentam

algumas propriedades mecanicas com o aumento da temperatura de sinterizagao.
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Figura 2.10 Influéncia da temperatura de sinterizacio nas propriedades dos materiais

sinterizados (SCHATT, W., WITERS, K., 1997).

Por outro lado, a Figura 2.11 mostra que a temperatura de sinterizacdo depende do tamanho
das particulas de pds. Nela pode-se ver que para temperaturas baixas de sinterizagao e pds com
tamanhos de particulas grosseiras produzem menor densificacdo do material. Porém, ocorre algo
diferente quando se utiliza p6s com particulas finas, o nimero de contato entre as particulas sera
maior entre elas, favorecendo muito a densificacdo do material sinterizado, inclusive quando sao

utilizadas temperaturas baixas de sinterizagao.

2.5.7 Pressao de compactagao

A pressao de compactacdo Otima para os poés ou misturas de pds de um material ¢
determinada através das curvas de compressibilidade. Seu efeito manifesta-se ao aumentar a
densidade a verde com a qual se conseguirda melhores propriedades fisicas e mecanicas,
principalmente na resisténcia e a ductilidade. Além, das altas densidades obtidas pode-se
minimizar as variagdes dimensionais que sofre um material compactado quando ¢ sinterizado

(THUMMLER, F., OBERACKER, R.,1993).
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Figura 2.11 Densificacao dependendo da temperatura e do tamanho de particula (finas = 1-
10 pm, grossas = 50-200 pm), o tempo de sinterizacio e as densidades a verde permanecem
constantes (THUMMLER, F., OBERACKER, R., 1993).

A densidade a verde obtida com uma pressdao de compactacdo estabelecida dependera do
tamanho e da geometria das particulas, isto €, do ponto de vista de seu processo de obtencdo. A
Figura 2.12 apresenta a influéncia da pressdo de compactag¢do de diversos materiais produzidos
em pds com relagdo a densidade relativa dos compactados a verde, pode-se observar que estes
materiais sdo favorecidas com a elevacao da pressdao de compactagao.

Na medida que se aumenta a pressdo de compactagdo incrementa-se a densidade relativa
dos materiais. Principalmente, quando sdo utilizados pos de tamanhos de particulas finas que
facilitam a compactacdo obtendo-se altas densidades relativas (SCHATT, W., WITERS, K.,
1997).

2.5.8 Tempo de sinterizagao

O tempo de sinterizacdo tem uma grande influéncia nos compactados a verde,

principalmente nas densidades do produto final do sinterizado. Estas podem aumentar com a

elevacdo da temperatura de sinterizagao.
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Figura 2.12 Influéncia da pressao de compactacao sobre a densidade relativa dos pés de

diversos materiais (SCHATT, W., WITERS, K., 1997).

A Figura 2.13 mostra que aumentando o tempo no processo de sinterizacao, a densidade do
material se aproxima gradativamente a densidade teodrica. Esse fato ocorre pela contracdo dos
compactados que se inicia principalmente no primeiro estagio do tempo de sinterizagdo,
especialmente quando a temperatura de sinterizacdo ¢ elevada e os pds utilizados sao muito
pequenos (THUMMLER, F., OBERACKER, R., 1993).

O tempo de sinterizagdo também influi diretamente na resisténcia dos materiais
compactados, estas melhoram com o aumento gradativo do tempo, os poros no compactado ficam

mais arredondados e de menor tamanho.

2.5.9 Presencia de lubrificantes

A utilizacdo de lubrificantes nos compactos ¢ usada para se conseguir uma maior
uniformidade da pressao na compactacdo dos pds e para diminuir os poros do material a ser
obtido. O lubrificante reduz a friccdo interna entre as particulas, assim como a fric¢do externa,
isto €, a relacdo que existe entre o material a ser compactado e o molde, dessa forma ¢ favorecida

a extragdo dos compactados diminuindo o tempo do processo de compactagdo e aumentando a
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produtividade do equipamento (HALLHAGEN, K., THORNEBLAND, O., 1997).
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Figura 2.13 Influéncia do tempo de sinterizacio sobre a densidade relativa dos pés a

diferentes temperaturas de sinterizacio (THUMMLER, F., OBERACKER, R., 1993)

Os lubrificantes podem ter alguns efeitos negativos, quando estes materiais sdo utilizados
em quantidades superiores de 0,5% em massa, chegaram a diminuir notavelmente a densidade do
sinterizado. Além disso, afetou suas propriedades mecanicas, como a resisténcia. Por esse motivo
o lubrificante deve ser eliminado no pré-aquecimento do material antes de iniciar-se a formagao

de pescogos entre as particulas do material compactado.

2.5.10 Atmosfera de sinterizagao

A atmosfera utilizada durante o processo de sinterizacdo de um material tem como objetivo
principal duas fungdes; primeiro, ¢ o controle das reagdes quimicas entre o compactado e o
ambiente que inibem ou interferem no processo de sinterizagdo. Segundo, ¢ a eliminagdo dos
produtos de decomposicao do lubrificante que se produzem na zona de preaquecimento do forno.

Além disso, a atmosfera de sinterizacdo tem a fun¢do de limpar e purificar o compactado
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retirando as impurezas que reagem com a atmosfera, assim como também podem introduzir
elementos quimicos que estiverem ligados com o compactado promovendo a sinterizacdo ou
melhorando as propriedades do material sinterizado. A importancia do controle das reacoes ¢
evidente ja que a maioria dos compactados a verde sdo porosos. Os gases na atmosfera de
sinterizacdo podem reagir ndo s6 com a superficie externa dos compactados, sendo que também
podem penetrar a estrutura porosa reagindo com a parte interna das mesmas. Se a reagdo quimica
for com as partes internas do compactado podem ser prevenidas sem a presenca de uma
atmosfera protetora. Por exemplo, os componentes de pds de aluminio possuem uma grande
afinidade pelo oxigénio, no possivel deve-se evitar a presenca de d4gua ou oxigénio na atmosfera
de sinteriza¢do. Por esse motivo, o aluminio ndo pode ser sinterizado numa atmosfera redutora
devido a alta diferenga de entalpias que ha entre o aluminio e seu 6xido, geralmente na pratica se
utiliza uma atmosfera inerte de gés de nitrogénio seco para sinterizar os compactados de aluminio
(NEUBING, H.C., JANG, G., 1987).
As reagdes mais importantes que devem ser controladas num processo de sinteriza¢do sao:
- reducdo de 6xidos sobre a superficie das particulas de pds no compactado;

- carbonetacao ou descarbonetacdo dos compactados, especialmente em ligas de aco ou ferro.

Os tipos de atmosfera de sinterizagdo comercialmente as mais utilizadas sdo os seguintes:

- 0 hidrogénio puro, diferencia-se dos outros gases poder seu alto poder de reducdao de
oxidos, além de ser muito leve e ¢ um excelente condutor de calor. Porém, é inflamavel e
caro;

- o nitrogénio puro, tem a desvantagem de ndo ser redutor e pode reagir com Vvarios
elementos formando solugdes solidas ou precipitados de nitretos. Por exemplo, emprega-se
a mistura de gases H,-N, mesmo que estas nao sejam tao redutoras como o hidrogénio
porém sao manipulaveis. Além de ser economicamente barato;

- os gases inertes de argonio e hélio, estes gases sdo muito utilizados nos laboratdrios
quimicos, sendo limitado seu uso nas aplicacdes industriais por seu elevado custo. O fato
de ser inerte inclusive com os metais mais reativos, muitas vezes seu uso pode ser
vantajoso;

— os hidrocarbonetos sdo muito utilizados na sinterizagdo de ligas de ago ou compactados de

ferro e carbono por seu baixo custo.
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2.5.11 Velocidade de aquecimento

A velocidade de aquecimento dos pds mais finos € maior do que os po6s mais grosseiros, o
que permite uma maior difusdo em volume. Um rapido aquecimento em materiais de pd que
apresentam uma baixa difusdo em volume podem ser beneficiados para atingir rapidamente altas
temperaturas de aquecimento, o aquecimento reduz a aglomeragdo dos graos, ja que a formacao
de graos grosseiros estd em fung¢do dos mecanismos de transporte e difusdo superficial do
compactado. Assim mesmo, o rapido aquecimento em alguns materiais pode ajudar a conservar
as tensdes provocadas durante a compactacdo até atingir uma temperatura elevada, contribuindo
dessa forma a aceleragao dos sinterizados. Entretanto, muitas pesquisas realizadas mostraram que
a velocidade de aquecimento pode produzir reagdes positivas, como as fases liquidas transitoérias,
que promovem a densificagdo dos produtos sinterizados. Por outro lado, as reagdes negativas,
podem produzir nos produtos sinterizados uma possivel dilatagdo pela excessiva velocidade de

aquecimento.

2.5.12 Adigao de elementos tragos ou ativadores na sinterizagdo com fase liquida

A adicao de pequenas concentragdes de outros elementos ou compostos a mistura de pos ¢
uma pratica comum usada para ativar ou melhorar algumas propriedades fisicas ou mecanicas dos
produtos sinterizado. Os efeitos de adicdo dos elementos tragos sobre as propriedades da liga e
sua composicao ainda ¢ um fendmeno de investigagdo na ciéncia dos materiais. Alguns aditivos
estdo presentes como fase sélida, como solucdao sélida, como segregacao nas interfaces entre
particulas ou como fase liquida. E possivel que através da adigdo de um aditivo ou elemento trago
se produza uma fusao antes da temperatura de sinterizagdo, o qual pode acelerar o processo de
unido entre as particulas e logo sua posterior densificagdo nos compactados.

A seguir sdo detalhados alguns trabalhos realizados por pesquisadores que estudaram a
adicao de elementos tracos ou aditivos as ligas de aluminio.

SCHAFFER G.B., HUO S.H., et al., 2001 em seus trabalhos realizados comprovaram que
certos elementos tracos, tais como o Sn, o In € 0 Cd em pequenas adi¢des de 0,05% em massa

sobre as ligas de Al-Cu, observaram um efeito natural destes elementos que estimulavam e
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promoviam uma reagao artificial sobre a liga base quando os compactados foram sinterizados na
presenga de uma fase liquida. Esses elementos tracos mostraram ter uma alta difusdo no aluminio
e com formagdes de altas vacancias capazes de reduzir a difusividade do Cu da matriz do Al.
Observaram que adicionando o Sn na proporcdo de 0,05% em massa a liga base de Al,
apresentaram uma leve rea¢do acima da linha solidus no diagrama de equilibrio de fase de Al-Cu
e como resultado os compactados apresentaram uma melhora na resisténcia mecanica. Esse
efeito, se deve a que o Sn apresentaram uma alta difusdo de vacancias na liga do aluminio do que
nos atomos de Cu e que as vacancias do Sn formadas produziram uma taxa de difusao formando
um liquido remanescente na liga Al-Cu. Dessa forma, se poderia retardar a precipitagdo ou a
dissolucdo do Cu durante esta reacdo, o liquido formado poderia permanecer um tempo maior no
sistema. Porém, esse efeito ndo sempre ¢ benéfico quando a reagdo se apresenta abaixo da linha
solidus da liga Al-Cu, a resisténcia final dos compactados cairam para um mesmo teor de Sn.

SERCOMBE T.B., SCHAFFER G.B, 1,999 pesquisaram os efeitos da adi¢do de elementos
tracos ou aditivos sobre o sistema das ligas Al-Cu. Utilizaram os elementos tragos, tais como o
Sn, o Pb, 0 Bi, 0 Sb, 0 In, 0 Zn, o Ni e o Si com o proposito de sinterizar a liga Al-4Cu-0,15Mg
com presenca de fase liquida. Adicionaram estes elementos na proporcao de 0,05% em massa,
conseguiram aumentar a densidade do sinterizado passando de 88 para 92% de densidade tedrica.
Assim mesmo, reportaram que elevando a concentragdo dos elementos tragos para 0,1% em
massa sobre a liga Al-4Cu-0,15Mg, a temperatura de 620°C e 30 min de sinterizagao,
encontraram valores positivos na densificagdo (contragdo dos sinterizados) quando foram
adicionados os elementos de Pb, Sn, Bi, Sb e In. Comentaram, assim mesmo que estes elementos
se comportavam melhor na densificagdo dos sinterizados de ligas de Al-Cu. Porém, ndo tiveram o
mesmo efeito os elementos adicionados de Zn, Ni e Si, estes mostraram valores negativos na
densificacdo (dilatacdo dos sinterizados), a mais prejudicada destes elementos foi o Si caiu
rapidamente na densificagao dos compactados.

Os autores desta pesquisa concluiram que a difusdo realiza-se dentro das particulas de
aluminio encabecado pelo Cu e pelas vacancias produzidas pelos elementos tracos. Estes
elementos contribuiram a reduzir a taxa de difusdo do Cu dentro da matriz do aluminio
retardando a dissolu¢do do Cu. Os elementos tracos tendem a diminuir a tensdao superficial do
liquido, apoiados pelos fendmenos de molhamento, diminuindo o dngulo de contato no sistema

de equilibrio de energias do sdlido e do liquido. A fase liquida formada poderia permanecer um
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tempo maior pela acdo de equilibrio das forcas modificadoras de tensdo superficial do liquido
remanescente. Dessa forma, a fase liquida poderia se difundir e propagar pelas particulas de
aluminio promovendo a densificacdo dos compactados.

SERCOMBE, T.B, 2003 relatou em suas pesquisas o efeito da adi¢do dos elementos tragos
na sinterizagdo de ligas de aluminio. Estudo sobre o efeito do Mg na sinterizagdo com fase
liquida mostrando o resultado através das curvas de dilatometria e de andlise microestrutural,
comentou que adicionando 0,15%Mg em massa a liga base obteve nos compactados uma
contracdo. Porém, se o teor de magnésio for adicionado acima de 1,0% Mg surgia a formagao de
um liquido, sendo neutralizado pela contra¢do diminuindo a densificagdo. Além disso, comentou
que a sinteriza¢ao sem adicdo de Mg acontecia simplesmente em regides isoladas. A vantagem de
acrescentar o Mg era de se obter altas densidades e microestruturas homogéneas.

Concluiu que a contragcdo acontece quando o Mg reage com a camada de 6xido aluminio
forma um espinel. Essa mudanga de volume provocaria a formagdo de trincas nas camadas de
oxidos de aluminio, facilitando assim o molhamento do liquido, melhorando a sinterizagdo com
fase liquida. No entanto, a quantidade de liquido formado também dependia da quantidade de
oxidos , a qual poderia ser determinada pelo tamanho de particulas e pela condi¢ao de fabricacao
por atomizacdo (LUMLEY, R.N., SERCOMBE, T.B., SCHAFFER,G.B.,1999; LUMLEY, R.N.,
SCHAFFER,G.B.,1996; NYBORG, L., NYLUND, A. OLEFJORD, I., 1988).

DELGADO, M.L, RUIZ-NAVAZ, EMM. et al, 2005, estudaram os efeitos de elementos
tragos de uma concentracao de Al;,Si liga eutética adicionados sobre os sistemas da serie 2xxx da
liga AA2014 e Alumix 123, com o proposito de melhorar a sinterizagdo dos compactos com
presenga de fase liquida e suas propriedades tecnologicas. As proporcdes de adi¢do do Al;,Si
foram de 0,15 ate 0,9% em massa com intervalos de 0,15% de aditivos. Os resultados mostraram
que a adicionando entre 0,45 ¢ 0,60% em massa de Al;,Si sobre as ligas Alumix 123 ¢ A2014
respectivamente ajudaram a aumentar a densificagdo tanto em suas propriedades fisicas e

mecanicas destas duas ligas.
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Capitulo 111

Metodologia Experimental

Neste trabalho foram produzidas e caracterizadas, metalargica, fisica e mecanicamente
compositos da liga AA6061+TiCN fabricados por metalurgia do pd envolvendo a sinterizagdo
com fase liquida. Foram produzidos compdsitos com diferentes teores de TiCN e, para efeitos
comparativos, foram produzidos e caracterizados sinterizados da liga AA6061 sem adigdo de
aditivos e de reforgos, através das seguintes etapas:

e mistura de pos da liga AA6061 e de carbonitreto de titdnio (TiCN) como reforco, em
distintas fracdes (% massa); na mistura destes pds foram incorporados diferentes teores de

Pb e Sn;

e caracterizacao das propriedades fisicas da mistura (velocidade de fluxo, densidade aparente

e analise granulométrica);

e caracterizacdo de temperaturas de transformacdes de fases das misturas de pds para
determinagdo de temperaturas de sinterizagao;

e conformacao das misturas de pds por compactacdo uniaxial a frio em diferentes pressoes;

e caracterizacdo de propriedades fisicas do compactado a verde (compressibilidade,
densidade relativa, resisténcia em verde);

e sinterizacdo com presenga de fase liquida;

e caracterizacao de propriedades dos produtos sinterizados: fisicas (densifica¢dao, variagao
dimensional), metalurgicas (microestruturas) e mecanicas (resisténcia a flexdo em trés
pontos e dureza).

A Figura 3.1 apresenta o esquema geral dos experimentos realizados no trabalho.
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Figura 3.1 Esquema da metodologia experimental realizada neste trabalho.
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3.1 Matérias-primas utilizadas e sua caracterizacio

3.1.1 Descri¢ao das matérias-primas e justificativa de sua escolha

A maior parte das pesquisas sobre inovag¢do na area de materiais, quer com relagdo ao
desempenho do material, quer com relacdo a processos de fabricagdo, estd relacionada com a
industria automotiva ou aeronautica. Nos ultimos anos, énfase especial tem sido dada a obtencao
e a caracterizagdo de novos materiais, com evidente destaque para as familias de materiais
compositos centrados em ligas a base de aluminio. Atualmente a tecnologia do aluminio via
metalurgia do p6 vem desenvolvendo novas técnicas de produgdo de ligas de aluminio tais como:
a série 2000 (Al-Cu-Mg), a série 6000 (Al-Si-Mg) e a série 7000 (Al-Zn-Mg-Cu). Uma destas
técnicas de produgdo de pecgas de ligas de aluminio utiliza o processo de sinterizacdo com a
presenga de fase liquida; a adi¢do de elementos tragos de baixo ponto de fusdo auxilia o processo,
bem como a adi¢do de elementos de refor¢os na liga matriz contribui reduzindo a camada de
oxidos que recobre as particulas favorecendo a sinterizagao.

Esta pesquisa busca estudar o processo de fabricacao do compésito especifico formado pela

liga AA6061 e particulas de TiCN.

a) Liga matriz

Para a realizacdo deste trabalho utilizou-se a liga de aluminio AA6061 fornecida pela
empresa Alpaco — The Aluminum Powder Company Limited - (Inglaterra). Esta liga ¢ muito
empregada na fabricagdo de materiais compositos de matriz aluminio (CMMs-Al), apesar de nao
ser uma liga de alta resisténcia mecanica, devido a sua alta conformabilidade de maneira geral e
extrudabilidade em particular. Uma outra caracteristica interessante desta liga ¢ sua elevada
resisténcia a corrosao.

A Tabela 3.1 mostra a especificacdo de composi¢ao quimica da liga AA6061 fornecida pelo

fabricante para este trabalho experimental.
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Tabela 3.1 Composi¢cio quimica do po da liga AA6061utilizada (%omassa)

Elemento quimico Composicio (%)
Al 97,86
Fe 0,18
Si 0,52
Cu 0,43
Mn 0,09
Mg 0,8
Cr 0,07
Outros <0,05

O p6 da liga AA6061 foi fabricado pelo processo de atomizagdo a agua

b) Aditivos

Os materiais escolhidos como aditivos neste trabalho foram os pds de chumbo (Pb) e de
estanho (Sn). Estes pos foram fornecidos pelo fabricante Goodfellow Cambridge Limited
(Inglaterra), apresentando pureza de 99,5% e 99,9% respectivamente.

Estes elementos também foram fabricados pelo processo de atomizagao. Os pds de Pb e Sn
apresentam ponto de fusdo aproximadamente de 330° C e 230° C e densidades de 11,40 g/cm’ ¢
7,30 g/cm’, respectivamente.

Muitos trabalhos de pesquisa na area de metalurgia de p6 comprovaram a eficiéncia destes
elementos quando adicionados em pequenas ou minimas concentragdes (%massa) em ligas de
aluminio, na ativagdo de sinteriza¢ao de pecas. Tanto o Pb como o Sn possuem baixos pontos de
fusdo, altas difusividades térmicas, baixas tensdes superficiais no estado liquido e, portanto, alta
molhabilidades, sendo estas propriedades de grande importancia no processo de sinterizagdo. A
eficiéncia do processo de sinterizagdo significa apropriada densificagdo e reduc¢ao da quantidade

de poros, resultando em produtos sinterizados com boas propriedades fisicas e mecanicas.
¢) Reforco ceramico
Utilizou-se como refor¢o ceramico o carbonitreto de titdnio (TiCN); o material em p6 foi

fornecido pelo fabricante ABCR — Alemanha. Comercialmente este refor¢o ¢ denominado como

TiCN 50:50, composto quimicamente de: Ciora1 = 10,1%, Ciivre = 0,1%, Fe = 0,1%, O, = 0,6%, ¢
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N2 =10,2% (% massa). Este tipo de reforgo foi escolhido por ser um material ceramico de ampla
aplicagdo para recobrimentos por PVD ( Powder vapour deposition ) de ferramentas de corte e
de conformagdo de chapas devido a sua elevada dureza e baixo coeficiente de atrito. Também ¢
muito utilizado na fundi¢ao continua de agos recobrindo moldes e melhorando sua resisténcia a
oxidagao.

A massa especifica do TiCN de 5,14 g/em® foi obtida entre a relagio de sua massa

especifica e as composigdes quimicas fornecidas comercialmente para o TiCN.

3.1.2 Caracterizacdo das matérias-primas

O comportamento dos pos metédlicos e ceramicos durante as diversas operagdes de
conformagdo e sinterizacdo dependem das propriedades individuais das particulas, como sua
morfologia, dimensdes e distribuicdo de tamanhos. Os pds usados neste trabalho foram
analisados com relacdo a sua morfologia e distribuicdo de dimensdes de particulas (andlise

granulométrica).
3.1.2.1 Morfologia das particulas dos pds utilizados
a) Equipamento utilizado

Para a observacdo da geometria das particulas dos pds das matérias primas, tanto da liga
AA6061 quanto dos aditivos e do refor¢o cerdmico, utilizou-se um microscopio eletronico de
varredura (MEV).
b) Técnicas da analise

Pequenas por¢des dos pds foram recobertas com camada fina de ouro para permitir a
observagao de suas dimensdes ¢ morfologia no MEV. A morfologia dos pos tem uma intima
relagdo com o processo de sua fabricacao, o qual pode gerar p6s com particulas unidimensionais

(aciculares ou irregulares), bidimensionais (dendriticas ou escamosas) e tridimensionais

(esféricas, arredondadas, irregulares, porosas ou angulares).
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3.1.2.2 Granulometria dos pds utilizados

a) Equipamento utilizado

Utilizou-se para a determinacdo do tamanho médio e a distribui¢do de tamanhos de

particulas, um difratometro a luz LASER.

b) Técnicas de avaliagao

O procedimento consiste em determinar o tamanho médio e a distribuicdo de tamanhos de
particulas dos pos através da dispersao de feixes de raios LASER promovida pela sua difracao ao
passar pela amostra. A incidéncia de luz em particulas menores ¢ dispersa ou submetida a
difracdo através de angulos que sdo inversamente proporcionais ao tamanho da particula. A
varredura de dispersdo angular do fluxo de luz dispersa fornece informagdes sobre o tamanho de
particula e a distribui¢do de tamanhos. Os resultados obtidos sdo fornecidos de forma automatica
pelo equipamento; para uma melhor interpretacao estes dados sdo apresentados mediante uma
curva de distribui¢do de Gauss.

Foram analisadas duas amostras para cada mistura de poés. Os valores obtidos foram

extraidos da média de dois ensaios realizados.
3.2 Mistura dos pos

O objetivo principal do processo de mistura ¢ a obtencao de uma distribuicao uniforme de
particulas de pds dos diferentes materiais empregados, para a obtengdo de um produto o mais
homogéneo possivel. A heterogeneidade na mistura de pos pode afetar a microestrutura final
resultante no produto e como conseqiiéncia suas caracteristicas fisicas e mecanicas.

3.2.1 Equipamento utilizado

Para a mistura de pds da liga, dos aditivos e dos reforcos cerdmicos foi utilizado um

misturador de laboratorio convencional, com uma velocidade de rotagdo de 100 RPM e um tempo
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de mistura de 30 min, para todos os materiais produzidos. Para a pesagem dos pds utilizou-se

uma balanga digital com uma precisdo de +0,01 g.

3.2.2 Constitui¢ao das misturas

O processo de mistura de pds foi dividido em duas etapas experimentais: na primeira etapa
preparou-se uma série de misturas de pos da liga matriz com diferentes teores dos aditivos Pb e
Sn, a saber: 0,1; 0,15; 0,2 e 0,4% em massa.

Na segunda etapa, preparou-se uma série de misturas contendo pos da liga matriz, do
reforgo ceramico TiCN nas concentragdes de 5,0 ¢ 10,0% em massa e dos aditivos de Pb ¢ Sn
com concentragdes de 0,1% em massa as quais que foram escolhidas na etapa anterior. A Tabela

3.2 apresenta a constitui¢do das misturas produzidas.

Tabela 3.2 Constituicio das misturas de pos produzidas experimentalmente

Etapas Material Composicao do aditivo e do

reforco (Yomassa)

AA6061 0
Primeira AA6061+Pb 0,1,0,15,0,2¢ 04
AA6061+Sn 0,1,0,15,0,2¢ 04

AA6061 0

AA6061+ Pb 0,1

Segunda AA6061+Sn 0,1

AA6061+TiCN 5,0e 10,0

AA6061+TiCN-+Pb 5,0+0,1 e 10,0+0,1
AA6061+ TiCN+Sn 5,0+0,1 e 10,0+0,1

Observagdo: A composi¢ao indicada com 0% se refere a liga AA6061 sem adigdo de aditivos ¢ de reforgos

cerdmicos na mistura de pos.

3.2.3 Caracterizag¢ao das misturas

As andlises realizadas para a caracterizagdo da mistura de pds foram as seguintes:
- velocidade de escoamento,
- densidade aparente,

- distribui¢do granulométrica,
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- analise térmica diferencial.

3.2.3.1 Velocidade de escoamento

A velocidade de escoamento de uma mistura ¢ uma caracteristica que depende da
morfologia, dimensao média e distribuicdo de dimensdes dos pods que a constituem. Esta
caracteristica ¢ importante porque a produtividade das prensas compactadoras de pds, medida
como numero de ciclos de compactagdo por unidade de tempo, depende do volume que a mistura
ocupa introduzida na matriz. Na industria de produ¢do de pecgas a partir de po6s metalicos ¢é
requerido um rapido e uniforme preenchimento dos moldes; a capacidade de fluéncia do p6 pode
afetar consideravelmente a produtividade das prensas de compactagdo, assim como a qualidade

da pega compactada.

a) Equipamento utilizado

Para medida do escoamento das misturas produzidas foi utilizado um medidor de vazao
Hall. Este equipamento ¢ apresentado esquematicamente na Figura 3.2, bem como um detalhe do
medidor de vazdo. Para a pesagem do po utilizou-se uma balanga digital com uma precisao de +

0,01 g.

b) Técnicas de avaliagao

A técnica para determinagdo da velocidade de escoamento das misturas de pds seguiu a
norma “MPIF Standard 03 (1985), Determination of Flow Rate of Free-Flowing Metal Powder
Using The Hall Apparatus”. O procedimento consiste em medir o tempo de passagem de 50 g de
p6 através de um pequeno orificio do funil do medidor de vazdo. Para cada mistura de po

ensaiada realizaram-se duas medidas.
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Figura 3.2 Esquema do medidor de vazao Hall (a) e detalhes do funil medidor de vazao (b).

3.2.3.2 Densidade aparente

A densidade aparente de um p6 metélico ¢ definida pela relacdo de massa de um poé solto
pelo volume que ocupa. E uma das caracteristicas mais tteis e importantes da metalurgia do po,
ja que determina o volume real ocupado por uma unidade de pd solto, o que determina a
profundidade da cavidade da matriz de compactagdo ¢ o comprimento do curso da prensa

necessario para se compactar e densificar o po solto.
a) Equipamento utilizado

Utilizou-se, para a determinacao da densidade aparente das misturas de pds, o mesmo
aparelho empregado na determinagdo da velocidade de escoamento apresentado na Figura 3.2.

Também neste caso foi utilizada a mesma balanca de precisdo utilizada para a pesagem de

mistura de pos.
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b) Técnica de avaliacao

A técnica utilizada para a determinacao da densidade aparente das misturas de pos seguiu a
norma MPIF Standard 04 (1985), Determination of Apparent Density of Free-Flowing Metal
Powder Using The Hall Apparatus. O procedimento do ensaio estabelece que uma determinada
massa de p6 deve passar pelo funil do medidor de vazao até preencher o recipiente de 25 cm?,
sem a utilizacdo de nenhum tipo de pressao externa. O pd que passa pelo funil é pesado
cuidadosamente em uma balanca de precisdo. A densidade aparente do p6 ou mistura de pds ¢

determinada pela expressao:

pa=0,04 W (3.1)
Onde :
W =Massa do p6 que passa pelo funil
0,04 = Fator de calculo

A densidade aparente das misturas de pds foi obtida a partir da média de trés medicdes

efetuadas para cada tipo de mistura produzido.
3.2.3.3 Distribui¢do granulométrica da mistura
a) Equipamento utilizado

O equipamento utilizado para analise granulométrica das misturas foi o mesmo empregado
para analise dos pds individualmente, isto €, difratometro de raios LASER, conforme descrito no
item anterior.

b) Técnicas de avaliagdo

Mediante esta andlise se obtém as freqiiéncias dos diferentes tamanhos de particulas

presentes na mistura de pds, resultando em um perfil de distribui¢do de tamanhos de particulas.
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3.2.3.4 Analise térmica diferencial (ATD)

As misturas produzidas foram submetidas a analise térmica diferencial para a determinagao
de temperaturas de transformagdes de fase. Estas informagdes sdo necessdrias para a

determinagdo de pardmetros de sinterizacao.

a) Equipamento utilizado

O equipamento utilizado para realizar a andlise térmica diferencial das misturas de p6 foi
uma termobalanga, na presenga de uma atmosfera de gas inerte N»-5%H, O mesmo gas foi
utilizado para a protecdo da atmosfera na etapa de sinterizagdo. A termobalanga ¢ ligada a um
computador e programada por um software para a coleta de dados, o qual fornece
automaticamente todos os pontos e valores obtidos representados mediante graficos. Dessa
forma, foram programados os ciclos de aquecimento, de permanéncia e de resfriamento das

amostras durante ensaio.
b) Parametros do ensaio
Os parametros utilizados nos ensaios para analise térmica das misturas de pds foram os
seguintes:
e taxa de aquecimento: velocidade de 5 °C/min até a temperatura 700 °C.

e permanéncia no patamar: 30 min a temperatura de 700 °C.

e taxa de resfriamento: 5 °C/min até a temperatura ambiente 25 °C.

3.3 Compactacio dos pos

Para a determinacdo das condi¢des ideais de compactagdo das misturas produzidas, foi

necessario inicialmente se determinar a compressibilidade do p6 base — pd da liga AA6061.
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3.3.1 Compressibilidade do p6 da liga AA6061

a) Equipamento utilizado

Para os ensaios de compressibilidade foi utilizada prensa pneumatica, com capacidade de
forca maxima de 1000 kN equipada com um sistema automatizado de controle de taxa de
aplicacdo de forgas. Utilizou-se um paquimetro digital com precisdao de £0,01 mm, para medir as

dimensdes dos corpos de prova apos a compactagao.

b) Técnicas de ensaio

Os ensaios foram efetuados segundo a norma MPIF Standart 45 (1988) Determination of
Compactability of Powders. Amostras de 4,0 g do p6d foram pesadas em uma balanga digital com
precisdo £0,01g e compactadas nas seguintes pressdes: 100, 200, 300, 400, 500, 600, 700 e 800
MPa.

O corpo de prova final obtido apresenta geometria retangular (a x b x ¢) de dimensdes
variaveis de acordo com a pressdo aplicada. A Figura 3.3 apresenta esquema do corpo de prova

produzido por compactagdo uniaxial a frio.

(a) A
v ¥ (¢)

(b)

A
\ 4

Figura 3.3 Corpo de prova retangular produzido por compactacio uniaxial.
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Nos corpos de prova compactados foram medidas suas dimensdes finais para a
determinagdo de sua massa especifica real em cada situagdo de compactagcdo. A massa especifica
real considerada foi a média de trés medigoes realizadas em cada corpo de prova.

A compressibilidade do p6 ¢ dada pelo comportamento da densidade relativa em fungao da
pressao de compactacao.

A densidade relativa ¢ determinada pela relacdo entre a massa especifica real do corpo de

prova (p ) e a massa especifica tedrica do material (pt), dada pela seguinte expressao:

p. =2Lx100 (3.2)
P,

Onde :
p: = Densidade relativa do corpo de prova (%)
p = Massa especifica real do corpo de prova

pr = Massa especifica teorica do material

Para efeitos de esclarecimento, a massa especifica tedrica (p;) da liga AA6061 se refere ao

material que ndo apresenta nenhum tipo de poro na sua estrutura interna sendo considerado o
valor de 2,70 g/cm3 (segundo ASM HANDBOOK, 1992).

Determinada a curva de compressibilidade da liga AA6061, foram escolhidos os valores de
pressao de 400, 600 e 800 MPa para a compactacao das misturas produzidas.

3.3.2 Compactacao das misturas de pos

Todas as misturas de pés produzidas foram consolidadas por compactagao uniaxial a frio

para a obtencao de compactados em verde para posterior sinterizacao.
a) Equipamento e técnicas utilizados

Foi utilizado o mesmo equipamento e técnicas de ensaio ja descritas no item 3.3.1 para os

ensaios de compressibilidade do p6 de aluminio.

65



b) Parametros de compactacao

Os valores de pressao de compactagdo para a obtengdo de corpos de prova a verde foram

400, 600 e 800 MPa. Foram feitos trés corpos de prova em cada condi¢do de ensaio. Os

experimentos de compactagdo foram realizados como indicados na Tabela 3.3.

Tabela 3.3 Valores de pressao utilizados na compacta¢ao uniaxial das misturas de pos.

Etapas Pressao (MPa) Mistura de pos Teor do aditivo e do

reforco (% massa)

AA6061 0
Primeira 400 AA6061+Pb 0,1,0,15,0,2¢ 04
AA6061+Sn 0,1,0,15,0,2¢ 04

AA6061 0

AA6061+Pb 0,1

400, 600 e 800 AA6061+Sn 0,1

Segunda AA6061+TiCN 5,0e 10,0

AA6061+TiCN+Pb 5,0+0,1 e 10,0+0,1
AA6061+TiCN+Sn 5,0+0,1 e 10,0+0,1

Observagdo: A composicao indicada com 0% se refere a liga AA6061 sem adi¢do dos aditivos e dos reforgos

cerdmicos na mistura de pos.

No primeiro grupo de ensaios de compactagdo foi utilizada pressdao de 400 MPa com o
objetivo de selecionar o teor dos elementos Pb e Sn a serem incorporados na liga matriz AA6061.
Apbs a sinterizacdo destas misturas e avaliacdo das microestruturas e caracterizacdo das
propriedades fisicas e mecanicas obtidas, foram selecionados os valores de 0,1% de Pb e 0,1%Sn
(em massa) a serem adicionados as misturas contendo o reforco TiCN. Portanto, estas foram
compactadas numa segunda etapa, conforme indicado na Tabela 3.3.

A segunda etapa de compactacdo foi realizada a pressdes de 400, 600 e 800 MPa. Foi

incorporado o refor¢o ceramico TiCN nas proporcdes de 5,0 e 10,0% (em massa) a liga AA6061

para a producdo de compdsitos.
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¢) Procedimento de compactagado

As misturas de pos previamente homogeneizadas e pesadas foram introduzidas no molde
flutuante sendo a seguir exercida uma pressao de compactacao de forma uniaxial por meio de um
puncdo simples, até a pressao previamente programada.

Para facilitar a extrag@o dos corpos de prova e evitar o desgaste do molde flutuante utilizou-
se estearato de zinco em p6 como lubrificante. Foram produzidos trés corpos de prova para cada
uma das condic¢oes de ensaio.

O corpo de prova final obtido apresenta geometria retangular (a x b x c¢) de dimensdes
varidveis de acordo com as densidades das misturas de pds e a pressdo exercida durante a
compactagao.

A Figura 3.4 apresenta a variagdo tipica da forg¢a aplicada x tempo na compactagdao
uniaxial a uma de pressdo de 800 MPa com velocidade de 2000 N/s. Pode-se observar um
aumento linear nos estagios iniciais do processo e 0 pequeno tempo necessario para atingir a
pressao requerida; em seguida a for¢a ¢ reduzida lentamente até atingir o valor da forca de

extracdo. O processo ¢ controlado automaticamente.
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Figura 3.4 Forca aplicada na compactacio uniaxial em funcio do tempo.
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3.3.3 Caracterizagao das propriedades fisicas dos compactados obtidos

As propriedades avaliadas dos corpos de prova em verde foram as seguintes:
- Densidade relativa

- Resisténcia a verde

3.3.3.1 Densidade relativa a verde

A densidade relativa (pr) alcangada pelos corpos de prova apds a compactagdo ¢ dada pela
relagdo entre a massa especifica real do corpo de prova e a massa especifica tedrica da mistura

(Equacao 3.3).

A massa especifica real ¢ determinada pela relagdo entre a massa da amostra (conhecido e
igual a 4,0 g) e o volume final que ocupa um corpo de prova produzido (calculado a partir da
medida de suas dimensdes). O nimero de medi¢des de cada corpo de prova foram trés para obter-

se uma média mais representativa dos valores obtidos de cada material.

Para a determinacdo da massa especifica tedrica € processo levar em consideragdo a massa
de cada elemento que compde a mistura, e suas fragdes em volume incorporadas para formar a
mistura de pos.

A massa especifica tedrica ¢ determinada pela seguinte expressao:

p- ) pi— (3.3)
i=1 n
Onde :
t = Numero de elementos na liga,
pi = Massa especifica do elemento 7,
ni = % massa do elemento 7,
n = Numero de moles.

A massa (ni) ¢ divido pela massa molar (Mi), isto é:
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Mi
n = Numero total de moles, ¢ calculado pela seguinte expressao:
n= > ni (3.5)
i=1

A seguir as Tabelas 3.4 e 3.5 apresentam as massas especificas tedricas das diferentes

misturas produzidas.

Tabela 3.4 Massa especifica tedrica dos compactados da liga AA6061 e com diversos teores

dos aditivos Pb e Sn

Material Massa especifica tedrica
(g/cnr’)

AA6061 2,70
AA6061 + 0,1%Pb 2,70
AA6061 + 0,15%Pb 2,70
AA6061 + 0,2%Pb 2,70
AA6061 + 0,4%Pb 2,71
AA6061 +0,1% Sn 2,70
AA6061 +0,15%Sn 2,70
AA6061 + 0,2%Sn 2,70
AA6061 + 0,4%Sn 2,71

Pode-se observar que a presenga dos aditivos tém insignificante influéncia na massa
especifica tedrica do pd de aluminio, enquanto os maiores teores de refor¢o levaram as variagoes
sensiveis na massa especifica das misturas.

Estes valores calculados da Tabela 3.5 e 3.6 foram utilizados para determinar as densidades

relativas dos compactados a verde das diferentes misturas.
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Tabela 3.5 Massa especifica tedrica dos compactados da liga AA6061, com diversos teores

de reforco e com diferentes aditivos.

Material Massa especifica tedrica
(g/cm’)
AA6061+5%TiCN 2,77
AA6061+5%TiCN+0,1%Pb 2,77
AA6061+5%TiCN+0,1%Sn 2,77
AA6061+10%TiCN 2,83
AA6061+10%TiCN+0,1%Pb 2,83
AA6061+10%TiCN+0,1%Sn 2,83

3.3.3.2 Resisténcia a verde

Este ensaio ¢ de vital importancia na metalurgia do po, sua determinacao permite verificar a
capacidade do compactado a verde manter sua forma e dimensdes antes do processo de
sinterizagao.

A resisténcia a verde de um compactado ¢ medida através de testes de flexdo com apoio em

trés pontos.
a) Equipamento utilizado

O equipamento utilizado para determinar a resisténcia a verde foi uma maquina universal
de ensaios de tragdo com controle automatizado, adaptado para ensaios de flexdo. A carga
aplicada foi de 1 kN e com uma velocidade de descida do pun¢ao de 10 mm/min.
b) Técnicas de ensaio

Para determinar a resisténcia a verde de um corpo de prova de geometria retangular, este ¢

apoiado nas extremidades do acessorio de ensaio deixando um vao livre entre extremidades, de

23,8 mm. Uma forga ¢ aplicada no centro da face oposta até a ruptura do material. O ensaio foi
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realizado segundo a norma ASTM B312- MFPI Standard 15. O numero de corpos de provas
testados foram trés para cada condi¢ao de mistura de pos.

O valor da resisténcia a flexao ¢ determinado pela seguinte formulagao:

3PL

TRS = X7 (3.6)

Onde:
TRS = Resisténcia a flexdo (MPa)
P = Forga aplicada (N)
L = Distancia entre os suportes (23,8 mm)
W= Largura da amostra (mm)

t = Espessura da amostra (mm)

3.4 Sinterizacio

A etapa de sinterizagdo ¢ a parte mais importante no processo de consolidagdo de um
material compactado. O objetivo ¢ promover a unido de suas particulas e a formagao de um corpo
coerente no seu estado final. Mediante a sinterizacdo pode-se aumentar sua resisténcia e melhorar

suas propriedades tanto fisicas como mecanicas.

3.4.1 Parametros de sinterizagao

As diferentes misturas de pos preparados e compactadas foram submetidas a sinterizacao

em diferentes condigdes de temperatura e tempo, conforme indicadas nas Tabelas 3.7 e 3.8.
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Tabela 3.6 Parametros de sinterizacdo dos corpos de prova produzidos por compactagao

uniaxial (primeira etapa).

Pressdao(MPa) Temperatura (°C) Tempo (min)

MATERIAL 400 590 | 600 | 610 | 620 30 60
AA6061 X X X X X X X
AA6061+0,1%Pb X X X X X X X
AA6061+0,15%Pb X X X X - X -
AA6061+0,2%Pb X X X X - X -
AA6061+0,4%Pb X X X X - X -
AA6061+0,1%Sn X X X X X X X
AA6061+0,15%Sn X X X X - X -
AA6061+0,2%Sn X X X X - X -
AA6061+0,4%Sn X X X X - X -

Tabela 3.7 Parametros de sinterizacdo dos corpos de prova produzidos por compactacio

uniaxial (segunda etapa).

Pressdo de compactacio (MPa)
400 600 800
Temp(iré;tum Tempo Tempo Tempo
(min) (min) (min)

MATERIAL 600 15 |30 | 45| 60 | 30 | 60 | 15 | 30 | 45 | 60

AA6061 600 X X X X X X X X X X

AA6061+0,1%Pb 600 X X X X X X X X X X

AA6061+0,1%Sn 600 X X X X X X X X X X

AA6061+5%TiCN 600 X X X X X X X X X X

AA6061+5%TiCN+ 600 X X X X X X X X X X
0,1%Pb

AA6061+5%TiCN+ 600 X X X X X X X X X X
0,1%Sn

AA6061+10%TiCN 600 X X X X X X X X X X

AA6061+10%TiCN+ 600 X X X X X X X X X X
0,1%Pb

AA6061+10%TiCN+ 600 X X X X X X X X X X
0,1%Sn
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Os corpos de prova produzidos pela compactacdo uniaxial foram sinterizados em duas
etapas:

- na primeira etapa, foram sinterizados somente os compactados com pressao de 400 MPa,
variando-se a temperatura e tempos conforme indicados na Tabela 3.6, para avaliacdo da melhor
temperatura a ser utilizada.

- na segunda etapa, os corpos de prova compactados as pressoes de 400, 600 e 800 MPa

foram sinterizados a temperatura de 600 °C com tempos de permanéncia de 15, 30, 45 e 60 min.
3.4.2 Procedimento de sinterizagdo
a) Equipamento utilizado

O equipamento utilizado para sinterizar os corpos de prova a verde foi um forno cilindrico
tubular tipo horizontal com revestimento metalico aquecido eletricamente. Utilizou-se uma
atmosfera de mistura de gases inertes ( N»-5%H; ) durante todo o ciclo de sinterizacao.
b) Procedimento do ensaio

Os corpos de prova a verde obtidos a partir da compactacao uniaxial foram colocados em
uma bandeja metélica isolada com laminas de manta de vidro para evitar o contato entre eles e a
bandeja, que foi em seguida introduzida na zona de maior aquecimento do forno.
¢) Condigdes do ensaio

Previamente a realizag¢do da sinterizagdo foi efetuada a calibragdo da temperatura do corpo
de prova em relagdo ao forno. Para tanto, um termopar foi posicionado junto a bandeja dos
corpos de prova por sua vez colocada na regido de maior aquecimento do forno. A Figura 3.5

apresenta a curva de variacdo de temperaturas do corpo de prova em relacdo a temperatura do

forno determinada pelo termopar de controle do forno.
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Figura 3.5 Curva de calibracio da temperatura do corpo de prova em relacdo a do forno

para o processo de sinterizacio.

Analisando esta curva, determinou-se uma diferenca de temperatura do corpo de prova em
relagdo a temperatura real do forno no patamar de permanéncia, de aproximadamente 5 °C, e um
tempo de 5 min para a estabilizagdo da temperatura a 600 °C.

Para o procedimento de sinterizacdo foi programado um ciclo constituido de aquecimento,
permanéncia e resfriamento, mantido constante em todos os ensaios. As taxas de aquecimento e
resfriamento utilizadas foram de 5 °C/min. A Figura 3.6 apresenta um esquema do ciclo tedrico
utilizado para a sinterizag@o dos corpos de prova em verde mostrando a taxa de aquecimento de 5
°C/min até uma temperatura de 600 °C, com 30 min de permanéncia e resfriamento até¢ a
temperatura ambiente de 25 °C, também com taxas de 5 °C/min.

No entanto, o ciclo de sinterizagdo ocorrido na pratica foi um tanto distinto do programado,
conforme apresentado na Figura 3.7. Observou-se que a taxa de resfriamento real ¢ menor do que
a prevista porque o forno ndo tem a capacidade de dissipar o calor a temperaturas mais baixas
tdo rapidamente quanto as temperaturas altas. Além disso, o forno ndo possui um sistema de
refrigeragdo, resultando em uma taxa de resfriamento nao linear. O tempo de permanéncia ¢ curto
em relacdo aos tempos de aquecimento ou resfriamento; um ciclo real completo de sinterizacao

teve uma duracdo de aproximadamente 6 horas.

74



700
30 min.
600 -
500 Patamar de AN
IT) ] permanéncia AN
-} Zon_a de N Zona de
® 400 1 aquecimento \__~ resfriamento
2 S
5 300 AN
o N .
g 5 °C/min. AN 5°C/min.
= 200 \\
100 N 25°C
0 -
0 50 100 150 200 250 300
Tempo (min.)

Figura 3.6 Ciclo tedrico de sinterizacdo programado para a temperatura de 600 °C

mostrando as etapas de aquecimento, de permanéncia e de resfriamento.
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Figura 3.7 Ciclo real de sinterizacio dos corpos de prova a temperatura de 600 °C

apresentando as etapas de aquecimento, de permanéncia e de resfriamento.
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3.5 Caracterizacio das propriedades fisicas dos produtos sinterizados

As propriedades fisicas avaliadas dos sinterizados obtidos foram as seguintes:
- Densificacao

- Variac¢ao dimensional
3.5.1 Densificacao

A densificagdo (D) ¢ um parametro que indica a variacdo de massa especifica de um

compactado produzida pela sinterizacdo, a qual pode ser obtida a partir da seguinte expressao:

D =Ps Py 37
P:— Py
Onde:
D = Densificagdo
ps = Densidade do sinterizado (g/cm?)
py = Densidade a verde (g/cm?)

pt = Massa especifica tedrica (g/cm?)

O valor do parametro de densificacdo (D) representa uma variacdo relativa na massa
especifica de um material, produzida por variagdes em suas dimensdes devidas a sinterizagdo, as
quais podem estar relacionadas aos efeitos de dilatacdo ou de contracao do material. (LUMLEY,
R.N, SERCOMBE, T.B.e SCHAFFER, G.B., 1,999) relatam em suas experiéncias que valores de
(D) positivos ou maiores que zero indicam uma contragdo do material em suas dimensdes
originais apo6s a sinteriza¢do; enquanto que valores de (D) negativos ou menores que zero
indicam uma dilatacdo no material em suas dimensoes originais. Por outro lado, valores de (D)
proximos a unidade indicam que o material atingiu sua maxima densidade de sinterizagao.

Portanto:

D > 0, indica contra¢do do material sinterizado;

D <0, indica dilata¢do do material sinterizado.
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Os valores de densidade a verde dos corpos de prova e a massa especifica tedrica dos
materiais em po, foram calculadas e medidas conforme indicado anteriormente;

py= massa especifica real dos corpos de prova compactados em verde, item 3.3.3.2 ;

pr = massa especifica teorica das misturas em po, segundo a equacdo 3.3 e as Tabelas 3.5 e

3.6.

A massa especifica real dos corpos de prova sinterizados (ps) foram determinadas pelo

método de Arquimedes, descrito a seguir:
a) Equipamento utilizado

O equipamento utilizado para realizar a pesagem dos corpos de prova sinterizados foi uma

balanga digital com precisao 0,0001 g.
b) Procedimento do ensaio

A massa especifica dos corpos de prova sinterizados foi determinada pelo o método de
Arquimedes, seguindo a norma MPFI Standard 42, 1985 Determination of Sintered Density of
Compacted or Sintered Metal Powder Products. O método consiste de, em primeiro lugar,
pesagem do corpo de prova a seco; em seguida é recoberto com uma fina camada de cobertura
impermeavel (laca) com o proposito de recobrir os poros, sendo em seguida novamente pesado a

seco e imerso em agua. A densidade do sinterizado ¢ calculado pela seguinte equagao:

Mseca
o sec (3.8)
m m

recoberta Mmolhada _ M, ecoberta — Mseca

10 agua IO mat.cobertura

Observacgio: A massa especifica da dgua foi considerada como 0,977g/cm’ ¢ a massa especifica do material de

recobrimento como 1,2 g/cm’.
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Onde:

p = Densidade do material sinterizado (g/cm?)

Mgeca = Massa da amostra sinterizada sem recobrimento, seca (g)
Myecoberta = Massa da amostra com recobrimento, seca (g)

Mimolhada = Massa da amostra com recobrimento, molhada (g)
Pmatcobertura = Massa especifica do material de cobertura (g/cm?)

Piagua = Massa especifica da agua (g/cm?)

Foram calculadas as densidades do sinterizado a partir de trés corpos de prova em cada
condicdo de sinterizagdo, com o propodsito de obter uma média mais representativa dos valores
obtidos.

Finalmente, foi avaliada a eficiéncia da sinterizacdo na densificagdo dos corpos de prova
com relagdo a massa especifica tedrica das misturas originais. A densidade relativa do corpo de

prova sinterizado ¢ determinada pela seguinte expressao:

preal
pr=—-x 100 3.9
Py (3.9)
Onde:
Preal = massa especifica real do sinterizado, calculada segundo a equagao 3.8;
Pt = massa especifica teorica das misturas em po, Tabelas 3.4 e 3.5.

3.5.2 Varia¢ao dimensional

a) Equipamento utilizado

O equipamento utilizado para se determinar a variacdo dimensional dos corpos de prova

antes e apods a sinterizacao foi um paquimetro digital de precisao + 0,05 mm.
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b) Técnicas de avaliagao

Os corpos de prova compactados foram avaliados em suas dimensdes longitudinais antes e
apoés sinterizacao, por serem estas as mais representativas no processo de compactagcdo uniaxial.
As medigdes dos corpos de prova foram realizadas segundo a norma “MPIF Standard 44 (1992)
Determination of Dimensional Change from Die Size of Sintered Metal Powder Specimens
Standard Test Method for Metal Powder and PM Products”.

O nuimero de corpo de provas para a medi¢ao de suas dimensdes nos compactos foi trés
para cada condicdo de ensaio. A variagdo longitudinal de suas dimensdes foi obtida pela

expressao:
lﬁnal - IO
Vd (%) = lix 100 (3.10)

Onde :

Vd = Variagao dimensional (%)

lfinat = Comprimento da amostra sinterizada (mm)

l, = Comprimento da amostra a verde (mm)
3.6 Caracterizacdo da microestrutura dos produtos sinterizados
a) Equipamento utilizado

O equipamento utilizado para a caracterizacdo microestrutural dos corpos de prova

sinterizados obtidos a partir da compactagao uniaxial foi um microscopio eletronico de varredura,
dotado de sistema de microanalise por energia dispersiva.

b) Procedimento de analise

Para preparo de amostras para andlise de microestruturas foram utilizadas técnicas

convencionais de metalografia.
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As amostras para embutimento foram retiradas por corte com disco de rebolo a partir de
amostras fraturadas em ensaios mecanicos. Foram retiradas amostras retangulares, na secao

transversal do corpo de prova e distantes da regido fraturada, como indicado na Figura 3.8.

| 4 | b | Zona a
fraturada
Zona de Amostra
corte

Figura 3.8 Representacio esquematica do corte para retirada de amostras para analise de

microestruturas.

As amostras retiradas dos corpos de prova foram embutidas em resina de cura a quente,
lixadas com lixas de granas 180, 320, 400 e 1000. Para o polimento utilizou-se alumina de 3,0
um e 1,0 pm. As amostras polidas foram limpas com agua e etanol e secadas.

Para uma melhor visualizagdo das particulas nao foi utilizado nenhum tipo de reagente
quimico.

As amostras polidas foram observadas em microscopio eletronico de varredura (MEV); a

composi¢ao das fases presentes foi determinada por espectrometria de energia dispersiva (EDS).

3.7 Caracterizacio das propriedades mecanicas dos produtos sinterizados

Os produtos sinterizados foram caracterizados mecanicamente por meio de dois tipos de

ensaios:

- Resisténcia a flexdo

- Dureza
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3.7.1 Resisténcia a flexdo em trés pontos

a) Equipamento utilizado

O equipamento utilizado para determinar a resisténcia a flexdo em trés pontos dos corpos
de prova sinterizados foi a mesma maquina universal de tra¢cdo adaptada para ensaios de flexdo; a

carga aplicada foi de 1 kN e uma velocidade de descida do pun¢ao de 10 mm/min.

b) Procedimento de ensaios

Os ensaios de flexdo dos corpos de prova sinterizados foram feitos seguindo o mesmo
procedimento e normas utilizados nos ensaios de resisténcia a flexdo dos compactados a verde,
descritos no item 3.3.3.2. O ntimero de corpos de provas ensaiados foram trés em cada condicao

de sinterizacao.

3.7.2 Ensaios de dureza

a) Equipamento utilizado

Para a determinacdo da dureza dos corpos de prova sinterizados foi utilizado um durémetro
universal, ao qual foi incorporado como acessério de ensaios um penetrador de geometria
piramidal de diamante.

Para medidas de dureza utilizou-se o método Vickers (Hv). Foi utilizada uma carga de 30
kg em todos os ensaios, os quais foram efetuados segundo a norma “MPIF Standard 43, 1992
Determination of Hardness of Powder Metallurgy Product Standard Test Method for Metal

Powder and PM Products”. Foram feitas seis medidas em cada condicao de sinterizacao.
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Capitulo IV

Resultados e discussoes

Nesta etapa apresentam-se os resultados obtidos no estdgio experimental de cada um dos
ensaios efetuados no estudo da liga AA6061 com adicdo de aditivos e dos pds compositos
produzidos via metalurgia do po, visando a obtencao e otimizagao dos corpos de prova fabricados
através do método convencional, fazendo um controle minucioso de suas propriedades
tecnologicas, referentes a caracterizagdo morfologica e microestrutural dos pods, formas de
compactagdo e técnicas de sinterizagdo dos materiais envolvidos na obtencao de pecas metalicas

como produtos finais.

4.1 Caracterizacio dos pos utilizados como matérias-primas

4.1.1 Morfologia

Os resultados obtidos de caracterizagdo morfologica das particulas de pds utilizados neste
trabalho sdo mostrados nas Figuras 4.1 a 4.5.

A morfologia obtida das particulas de pd da liga AA6061 mostra uma estrutura
predominante de geometrias irregulares de tamanhos maiores que 50 um (Figura 4.1). Assim
mesmo, realizado um corte seccional das particulas de p6 da liga AA6061 (Figura 4.2) observa-se
a microestrutura obtida deste material, uma fina estrutura dendritica, resultado tipico de um

processo de resfriamento rapido, quando as particulas de pds foram submetidas no seu processo
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de fabricagdo por atomizagao a agua.

Ié-.(l V6.0 1000%  SE 98 A061 polvo
g r

AT

AccN Spot Magn Det WD
~ -190kY 60 2000x  DSC 9.9 G061 polvo seccion

e, ~ad S

W/

Figura 4.2 Microestrutura da particula de p6 da liga AA6061 obtida por atomizacio a agua.

As Figuras 4.3 e 4.4 apresentam as morfologias obtidas das particulas de p6s de Pb e Sn
que foram utilizadas como aditivos. Observa-se que a morfologia das particulas do p6 de Pb
apresenta uma maior quantidade de particulas irregulares de tamanhos menores que 50 pm.
Enquanto que, a morfologia das particulas do p6 de Sn apresentou uma estrutura com maior

predominancia de particulas arredondas de tamanhos menores que 50 um. Também estes pos
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foram fabricadas pelo processo de atomizacdo a agua.
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Figura 4.4 Morfologia das particulas do p6 de Sn.

Finalmente, a Figura 4.5 mostra a morfologia das particulas do p6 do refor¢o cerdmico
denominado carbonitreto de titanio (TiCN). Observa-se que o refor¢o apresenta uma quantidade
maior de particulas geométricas poligonais menores que 10 um, também este po foi fabricado

pelo processo de atomizagdo a agua.

84



| % AR ¥ S
P Acn Bpal Magn I'][ | whn |—| 11 ||m
180 kV 46  A400x "E 949 TICN p1M| B

Figura 4.5 Morfologia das particulas do po de TiCN.

4.1.2 Granulometria

Os resultados de distribuicdo granulométrica de tamanhos de particulas dos po6s obtidos
utilizados neste trabalho por difracao de raios LASER sdo apresentados nas Figuras 4.6 a 4.9.

A representacdo da curva de distribui¢ao granulométrica de particulas de po6 da liga
AA6061 ¢ mostrada na Figura 4.6. Observa-se que este material apresenta uma distribuicdo

normal, com um tamanho médio de particulas de 30 um e com uma assimetria resultante de uma

presenca maior de particulas de p6 com tamanhos menores que 100 pum.
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Figura 4.6 Distribuicao de tamanhos de particulas do p6 da liga AA6061.
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As Figuras 4.7 e 4.8 apresentam as curvas de distribui¢do granulométrica de tamanhos de
particulas dos pds de Pb e Sn utilizados como aditivos. Pode-se observar que estes pds mostram
uma curva de distribuicdo normal deslocadas para o lado esquerdo, quando sdao comparados com
os resultados obtidos da liga AA6061. A distribuigdo granulométrica de tamanhos do pd de Sn

encontra-se entre os valores meios obtidos das particulas dos pos da liga AA6061 e de Pb

respectivamente.
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Figura 4.7 Distribuicdo de tamanhos de particulas do po6 de Pb.
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Figura 4.8 Distribuicdo de tamanhos de particulas do p6 de Sn.
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Com relagdo, ao tamanho médio das particulas destes pds, encontrou-se para o Pb de 6,0
um. Enquanto, que para o p6 de Sn o tamanho médio das particulas obtidas foi o dobro dos
valores obtidos do p6 de Pb. Além disso, estes pOs apresentaram uma assimetria resultante de
particulas menores que 10 pm.

Por ultimo, a Figura 4.9 apresenta a distribuicdo granulométrica de tamanhos de particulas
do refor¢co ceramico de TiCN. Pode-se observar que este reforco mostra uma curva de
distribuicao granulométrica normal bem aguda, bem deslocada para o lado esquerdo quando ¢
comparado com os valores obtidos da liga AA6061 e dos aditivos de Pb e Sn respectivamente. O
tamanho médio das particulas do p6 de TiCN encontrado foi 8,0 um. Também, este po

apresentou uma assimetria resultante de tamanho de particulas menores que 10 um.
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Figura 4.9 Distribuicdo de tamanhos de particulas do po de TiCN.

4.2 Caracterizacio da mistura de pos da liga AA6061 com adicao de aditivos e dos

compositos produzidos
4.2.1 Velocidade de escoamento

Tanto a liga AA6061 como as diferentes misturas de poOs obtidas neste trabalho
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apresentaram escoamentos nulos. A resisténcia ao escoamento depende da interferéncia de
movimenta¢do em que algumas particulas podem ocasionar em relagdo as outras, principalmente
sendo esta uma conseqliéncia do coeficiente de atrito entre as particulas. As particulas ficam
impedidas de se movimentar de forma separada e por aderéncia temporaria ou por
entrelacamentos. Ocorre como, que uma formagdo de aglomerados de pos, pode ocupar um
volume consideravel impedindo ou atrasando a movimentacao das particulas.

Entretanto, muitos trabalhos de pesquisa ressaltaram o efeito da adicdo dos pods
relativamente bem finos, pds com tamanho de particulas inferiores a 44 um, estes apresentaram
baixas velocidades de escoamento ou nulas de escoamento. Sendo estd uma grande desvantagem
na obtengdo de pecas de pds compositos com prensas de compactagdo automaticas devido a
dificuldade que apresentariam no enchimento das cavidades do molde.

CHIAVERINILV., 1992 comentou no seus trabalhos de pesquisa, que as caracteristicas de
escoamento de mistura de pos podem ser afetados por diversas variaveis, tais como o atrito entre
as particulas, tamanho e geometria das particulas, tipo de material e fatores ambientais. Assim
como também, a mistura de diferentes tipos de material de liga pode afetar a velocidade de
escoamento do p6 em funcdao de sua massa especifica tedrica ou de outras caracteristicas, tais
como propriedades superficiais adesivas ou coesivas e interagdes magnéticas ou eletrostaticas.

Além disso, a umidade do po6 pode reduzir a velocidade de escoamento.

4.2.2 Densidade aparente

A Tabela 4.1 e a Figura 4.10 apresentam os resultados obtidos de densidade aparente do po
da liga AA6061 e das misturas de pés com diferentes teores de aditivos Pb e Sn, sendo eles:
AA6061+0,1%Pb, AA6061+0,15%Pb, AA6061+0,2%Pb, AA6061+0,4%Pb, AA6061+0,1%Sn,
AA6061+0,15%Sn, AA6061+0,2%Sn e AA6061+0,4%Sn utilizadas na etapa inicial do ensaio.
A Tabela 4.2 e Figura 4.11 mostram as diferentes densidades aparentes obtidas das misturas de
po6s com aditivos Pb e Sn (AA6061+0,1%Pb e AA6061+0,1%Sn) e dos compositos reforcados
AA6061+5%TiCN e AA6061+10%TiCN e dos mesmos compositos adicionados com aditivos

Pb e Sn respectivamente.
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Para todos os pos utilizados, a densidade aparente e a razdo entre o desvio padrdo nado

ultrapassou o valor de 1,0%, justificando o niimero apenas de trés amostras analisadas.

Tabela 4.1 Densidade aparente do po da liga AA6061 e das misturas de pos

produzidas com diferentes teores dos aditivos Pb e Sn

Material Densidade aparente (g/cm?) | Desvio padrdo (g/cm?)

AA6061 1,09 0,0015
AA6061+0,1%Pb 1,08 0,0009
AA6061+0,1%Sn 1,08 0,0031
AA6061+0,15%Pb 1,07 0,0021
AA6061+0,15%Sn 1,07 0,0016
AA6061+0,2% Pb 1,08 0,0016
AA6061+0,2% Sn 1,07 0,0028
AA6061+0,4% Pb 1,08 0,0026
AA6061+0,4% Sn 1,08 0,0015

Analisando a Tabela 4.1 e a Figura 4.10 pode-se observar que a adi¢do de Pb e Sn causaram
a diminuicdo das densidades aparentes em comparagdo ao material de partida da liga AA6061. A
densidade aparente de um p6 depende da morfologia, da forma e da distribuicdo do tamanho de
particulas. Assim, quanto menor for a densidade aparente de um material, maior devera ser o
volume da cavidade do molde da matriz de compactacdo necessario para se compactar uma
quantidade em massa. As adi¢des destes aditivos Pb e Sn em pequenas proporc¢des sobre a matriz
da liga AA6061 diminuiram a densidade aparente da mistura de po6s. Esse fato se deve
principalmente a alteracdo no arranjo das particulas de aluminio na matriz, no sentido de

promover uma distancia maior entre elas e conseqilientemente, reduziram a densidade aparente.
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Figura 4.10 Densidade aparente do po da liga AA6061 e das misturas de pos produzidas

com diferentes teores dos aditivos Pb e Sn.

Tabela 4.2 Densidade aparente do po da liga AA6061 adicionada com pos aditives e dos pos

compositos refor¢cados com TiCN.

Material Densidade aparente (g/cm?) | Desvio padrdo (g/cm’)
AA6061 1,09 0,0015
AA6061+0,1%Pb 1,08 0,0009
AA6061+0,1%Sn 1,08 0,0017
AA6061+5%TiCN 1,12 0,0023
AA6061+5%TiCN+0,1%Pb 1,12 0,0014
AA6061+5%TiCN+0,1%Sn 1,12 0,0017
AA6061+10%TiCN 1,11 0,0014
AA6061+10%TiCN+0,1%Pb 1,12 0,0017
AA6061+10%TiCN+0,1%Sn 1,12 0,0014
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Figura 4.11 Densidade aparente das misturas de pos da liga AA6061, com adicdo dos pods

aditivos e dos pos compositos reforcados com TiCN.

Analisando a Tabela 4.2 e a Figura 4.11 pode-se ver os diferentes valores obtidos de
densidades aparentes da liga AA6061 e com adicdo de aditivos AA6061+0,1%Pb e
AA6061+0,1%Sn e dos compdsitos com teores de reforco de AA6061+5%TiCN e
AA6061+10%TiCN e além dos compositos adicionados com os aditivos Pb e Sn, sendo eles:
AA6061+5%TiCN+0,1%Pb;  AA6061+5%TiCN+0,1%Sn;  AA6061+10%TiCN+0,1%Pb ¢
AA6061+10% TiCN+0,1%Sn, respectivamente.

A adi¢ao dos reforgos ceramicos com teores de 5%TiCN e 10%TiCN sobre a liga AA6061
na producdo de misturas de pds compdsitos mostraram um aumento significativo nos resultados
obtidos de densidade aparente aproximadamente de 3% comparado-os com os valores obtidos da
liga AA6061 e das misturas de pés com os aditivos de AA6061+0,1%Pb e AA6061+0,1%Sn.
Estas ultimas misturas de pos mostraram uma diminuicdo em valores obtidos de densidade
aparente do que o material de partida da liga AA6061. Pode-se dizer que os aditivos Pb e Sn
tendem aumentar a area superficial de atrito das particulas de p6 conseqiientemente, diminuiram

a capacidade de empacotamento das misturas de po.
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Os compositos reforcados aumentaram resultados de densidade aparente com relagdo aos
outros materiais, porque foi adicionada uma porcentagem maior de refor¢os na liga base, além
disso, os reforcos mostraram ser materiais mais densos. Durante a homogeneizagao os pds do
refor¢o ceramico devido a sua massa maior tende-se a acomodar e de ocupar os espagos vazios
ou intergranulares das particulas de aluminio. Assim mesmo, pode-se ver nos compoésitos
produzidos com diferentes teores de refor¢o que a adicdo de Pb e Sn, ndo alterardo ou
modificardao de forma significativa os valores finais de densidade aparente dos compositos.

HISCHHORN, J.S., 1969 relatou que a homogeneizagao e a mistura de um material em po
podem ser alterados na densidade aparente ou velocidade de escoamento dos pds, eventualmente,
alterar outras propriedades, porque durante esta opera¢do de homogeneizacdo pode ocorrer uma
certa redug¢do do tamanho de particulas, ¢ um certo arredondamento de sua geometria e ainda,
eventualmente, um certo amaciamento de sua superficie. Além disso, salientou que o tempo
correto deveria ser determinado mediante experiéncias com uma determinada mistura de p6, num
determinado misturador. A densidade aparente tende a aumentar, geralmente com o tempo de

mistura.

4.1.3 Distribui¢do granulométrica

As Figuras 4.12 e 4.13 mostram as diferentes curvas obtidas de distribui¢do do tamanho de
particulas e do tamanho mediano (Ds) das particulas das diferentes misturas de pds produzidas,
tanto da liga AA6061 e com adicdo dos aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn e dos pds compositos com 5%
e 10% TiCN de reforco e dos mesmos compositos reforgados adicionados com os aditivos Pb e
Sn. As linhas verticais apresentadas com (Dsp) em cada um dos graficos representa o diametro
mediano de particulas equivalente aos 50% em volume das particulas que estdo abaixo deste

valor.
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Figura 4.12 Distribuicio do tamanho de particulas do po da liga AA6061 e da mistura de

poOs com os aditivos de Pb e Sn.
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Figura 4.13 Distribui¢do do tamanho de particulas dos pdés compositos com diferentes

teores de reforco e do composito adicionado com Sn.
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Analisando a Figura 4.12 pode-se ver que as curvas obtidas de distribuicdo do tamanho de
particulas do p6 da liga AA6061 e da mistura de pds com os aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn,
apresentam curvas de distribui¢ao de tamanho de particulas diferente do que as obtidas da liga
AA6061 (Figuras 4.12b e c¢), elas mostram uma pequena alteragdo na curva normal de
distribuicdo do tamanho de particulas deslocadas para o lado direito quando sdo comparadas com
a curva da liga AA6061. Os resultados obtidos destes materiais mostram nas curvas de
distribuicdo do tamanho de particulas e no tamanho mediano (Dsp) um aumento de 40% no valor
obtido da mistura de pos contendo o aditivo de 0,1%Pb do que a adi¢do de 0,1%Sn. O tamanho
mediano de particulas (Dsy) destes materiais produzidos estd muito relacionado com o tamanho
mediano de particulas dos pés de Pb e Sn (matéria-prima), tanto nas suas dimensdes e geometrias
delas obtidas nos ensaios de caracterizagdo. O (Dsg) destes elementos encontrados foram de 6,0 e
13,0 um respectivamente.

A adicdo de Pb e Sn tiveram um efeito significativo na liga base AA6061, principalmente
na mistura de pés contendo 0,1% Sn, este material ndo sofreu nenhuma alteracdo significativa,
tanto na curva normal de distribuicao do tamanho de particulas e no D5y quando sdo comparadas
com a mistura de pos contendo 0,1%Pb. A curva de distribuicdo do tamanho de particulas deste
ultimo material apresentou uma deslocacdo para o lado direito com relagdo a curva da liga
AAG6061. Dessa forma pode-se dizer, que na mistura de pds produzidos destes materiais houve
uma pequena aglomeragao de particulas finas.

Finalmente, a Figura 4.13 mostra as curvas obtidas de distribui¢do do tamanho de particulas
dos compositos com 5% e 10%TiCN de reforco e do compdsito adicionado com o aditivo de Sn.
Também sdo apresentados em cada um dos graficos o tamanho mediano de particulas Dsg (linha
vertical).

Pode-se observar que a presenca de um teor elevado de refor¢o de 10%TiCN na mistura
dos pos compdositos (Figura 4.13b) alterou a curva de distribuig¢do de particulas sendo muito mais
aguda quando ¢ comparado com o compdsito refor¢ado com 5%TiCN (Figura 4.13a). Este
composito apresenta uma curva normal de distribuicdo do tamanho de particulas com uma
pequena aglomeracao de particulas finas do reforgo. Assim mesmo, observou-se que a adi¢do
destes reforgos ceramicos a liga matriz AA6061 nao alterardo de forma significativa o tamanho
mediano das particulas (Dsg) dos pdés compositos. Porém, o que se variou foi o formato das

curvas de distribuicdo de particulas sendo esta mais aguda quando sdo aumentados os teores de
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reforgo para 10%TiCN.

Também, foram observadas a influéncia dos aditivos Pb e Sn utilizadas na mistura dos pds
compositos. A Figura 4.13c mostra as misturas de p6s dos compositos refor¢ado com 0,1%Sn.
Pode-se observar neste compdsito que houve uma pequena alteragao na curva de distribui¢ao de
particulas, sendo esta uma curva mais aguda, porém mantive-se sua forma original quando sdo
comparados com as curvas dos compositos reforcados de 5% e 10%TiCN. Cabe assinalar, que o
mesmo fato aconteceu em todas as misturas dos pds compositos quando foram adicionados a
mistura os aditivos Pb e Sn. Enquanto que, o D5y da mistura dos compositos nao sofreram
alteracdes significativas nos valores encontrados que oscilavam de 32 a 36 um em todos os
ensaios realizados.

A adi¢do dos reforgos ceramicos na mistura de poés provocaram uma maior aglomeracao de
particulas finas, principalmente quando se elevou o teor de refor¢o na mistura de pos para
10%TiCN. Pode-se dizer que os refor¢os devido a sua morfologia e geometria poligonal tiveram
uma melhor distribuicdo na matriz da liga AA6061, por esse motivo ndo foram vistas alteragdes
significativa no Dsy das misturas dos compositos produzidos. Entretanto, a adicao dos aditivos
em pequenas propor¢des de Pb e Sn sobre as misturas dos compdsitos reforgados, ajudaram a
aumentar a aglomeragdo das particulas finas na matriz da liga AA6061 sem produzir alteragdes
significativas na curva de distribui¢do dos tamanhos de particulas e no Dsy destes compdsitos

produzidos.

4.3 Caracterizacio dos corpos prova a verde

4.3.1 Compressibilidade da liga AA6061 produzidas uniaxialmente

A Figura 4.14 apresenta a curva de compressibilidade obtida da liga AA6061 a partir de
diversas pressoes de compactacao uniaxial de 100 at¢ 800 MPa com intervalos de 100 MPa.
Também sao mostradas as trés condi¢des de pressao utilizadas neste trabalho sendo estes de 400,

600 e 800 MPa.
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Figura 4.14 Curva de compressibilidade obtida do po da liga AA6061.

Pode-se observar que a curva de densidade relativa do pé com a pressao aplicada apresenta
um comportamento tipico de compressdo de pds metalicos, isto ¢, 2 medida que se aumenta a
pressao de compactagdo as particulas do p6 resultam num aumento da area de contato entre elas e
deformacao a través da quebra da camada de oxido superficial, possibilitando a unido das
particulas por encruamento do material entre as duas superficies metalicas, conseqiientemente se
produziu um maior empacotamento em frio e reducdo de vazios até atingir um limite méximo de
densificacdo. Mesmo que, a maiores pressoes de compactagdo permite-se obter maiores
deformacdes das particulas, também sao incrementados as forcas de friccao entre as particulas de
pos, ja que a maioria dos metais se endurece por deformagdo a frio. Dessa forma, o excesso da
pressdo de conformacao pode dificultar na densificagdo. De fato, a melhor eficiéncia da pressdo
aplicada sobre um material serd quando se utilizam pressdes médias de conformacdo. Assim, as
particulas de pds podem aumentar sua darea de contato entre elas e atingir sua deformagao

pléstica.
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4.3.1.1 Compressibilidade dos materiais adicionados com os aditivos Pb e Sn

A Figuras 4.15 apresenta as curvas de compressibilidade obtida as pressoes selecionadas de
400, 600 e 800 MPa tanto para a liga AA6061 e com adi¢do dos aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn

respectivamente.
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Figura 4.15 Curvas de compressibilidade do pé da liga AA6061 e com adicao de Pb e Sn

obtidos a diferentes pressoes de compactacio.

Pode-se observar que as curvas de compressibilidade obtidas mostram uma tendéncia
crescente com a elevacao da pressao de compactacao. De um modo geral, os melhores resultados
obtidos de densidades foram encontradas acima de 600 MPa. Os aditivos adicionados sobre a liga
AA6061 nas proporgdes de 0,1% Pb e 0,1%Sn ajudaram significativamente a elevar a densidade
dos corpos de prova. Para efeitos de comparacao entre os corpos de prova produzidos com adicao
de Pb e Sn sobre as misturas de pds, observou-se que os corpos de prova de 0,1%Pb tiveram um
melhor comportamento na sua densidade com relagdo aos compactados produzidos de 0,1%Sn e
da liga AA6061, principalmente a altas pressdes de compactagdo. O aumento da pressdo de

compactacdo nestes materiais elevou a densidade dos compactados aproximadamente em 5,0% a
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pressdo de 800 MPa com relacdo a pressdo de 400 MPa. Esse fato, se deve a que as pressdes
elevadas de compactagdo dos poés produziram uma maior fricgdo e acomodamento entre as
particulas com uma redugdo de poros o que facilitou a obtengao de altas densidades nos corpos de
prova compactados.

Por outro lado, as pressdes menores de compactagdo agiram sobre as particulas de pd
provocando uma menor conformacdo, devido a que as mesmas ndo se deformarem
significativamente e sua capacidade de adesdo entre elas ¢ minima obtendo-se corpos de prova

com baixas densidades.

4.3.1.2 Compressibilidade dos compdsitos produzidos com diferentes teores de refor¢o de TiCN

A Figura 4.16 mostra as diferentes curvas de compressibilidade obtidas as pressoes de 400,
600 e 800 MPa da liga AA6061 e dos compositos produzidos com 5% e 10%TiCN de reforco e
dos compositos adicionados com os aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn.

Analisando as diversas curvas de compressibilidade obtidas destes compdsitos produzidos
podem-se ver que hd um aumento progressivo da densidade relativa dos compdsitos com a
elevagdo da pressdo de compactagdo, principalmente acima de 600 MPa. Observou-se, que as
densidades relativas destes materiais aumentaram aproximadamente em 2% acima do valor
obtido da liga AA6061.

A densidade dos corpos de prova esta muito relacionada com a morfologia € o tamanho de
particulas de refor¢o, observou-se que o TiCN possui uma curva de distribuicdo de tamanho de
particulas bem aguda com relacdo as do aluminio (vista na Figura 4.13). Esse efeito pode ter
favorecido a movimentagdo entre particulas de pds durante a compactagao. O fato ¢ que a
densidade a verde depende principalmente do contato entre as particulas entre si e sua
movimentagdo de acomodamento durante a compactagao.

A Figura 4.17 apresenta a morfologia de tamanho de particulas da mistura de p6 da liga
AA6061 adicionada com teor de refor¢o de 10%TiCN. Nota-se, claramente que as particulas do
TiCN sao muito menores com relagdo a liga AA6061. Desta forma, a aplicagao de uma elevada
pressao de compactagdo na mistura de pos agiu de forma direta entre elas, devido a sua tamanho

e geometria poligonal do TiCN, os reforcos ajudaram a se distribuir e movimentar por friccao de
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forma mais homogénea preenchendo os espagos vazios ou poros dentro do molde,

conseqiientemente, obtiveram-se uma elevacao na densidade dos corpos de prova .
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Figura 4.16 Curvas de compressibilidade do pé da liga AA6061 e dos pés compdsitos com

diversos teores de reforco e aditivos obtidos a diferentes pressoes de compactacao.
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Figura 4.17 Morfologia da mistura de pos da liga AA6061 adicionada com 10%TiCN de

reforgo.
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4.3.2 Resisténcia a verde da liga AA6061 e com adi¢do de Pb e Sn.

A Figura 4.18 apresenta os resultados obtidos de resisténcia em verde dos corpos de prova
da liga AA6061 e dos compactados adicionados com os aditivos Pb e Sn sendo eles: 0,1%Pb,
0,15%Pb, 0,2%Pb, 0,4%Pb, 0,1%Sn, 0,15%Sn, 0,2%Sn e 0,4%Sn que foram produzidos as
pressoes de 400 e 800 MPa.
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Figura 4.18 Resisténcia a verde dos compactados da liga AA6061 e com adicio de diversos

teores de aditivos obtidos as pressoes de 400 e 800 MPa.

Analisando as curvas obtidas de resisténcia a verde da liga AA6061 e dos compactados
produzidos com diferentes teores de aditivos Pb e Sn. Podem-se observar que os valores de
resisténcia da liga AA6061 obtidos a pressdo de compactacdo de 800 MPa independente da
quantidade de teores de aditivos, os valores obtidos foram superiores aproximadamente em 55%
comparadas com a pressao de 400 MPa. Nota-se, que para a pressao de compactacao de 800
MPa, a adi¢do dos aditivos Sn em propor¢des de 0,1% e 0,15% Sn tiveram uma grande influéncia

na resisténcia dos corpos de prova, estes aumentaram entre 10% e 12 % na sua resisténcia quando
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sdo comparados com os valores obtidos da liga AA6061. Porém, acima de 0,2% Sn os corpos de
prova diminuiram levemente sem afetar sua resisténcia original. Entretanto, o Pb utilizado como
aditivo teve um efeito diferente com relacdo ao Sn, estes aumentaram aproximadamente em 6% o
valor de resisténcia e se mantiveram constantes com a adi¢ao dos aditivos de 0,1%Pb até 0,4%Pb
quando estes sdo comparados com valores obtidos da liga AA6061.

Por outro lado, pode-se observar a resisténcia dos corpos de prova produzidos a pressdo de
400 MPa, tanto da liga AA6061 e com a adi¢ao dos aditivos de Pb e Sn nas proporgdes de
0,1%PDb até 0,4% Pb e de 0,1%Sn até 0,4%Sn respectivamente. Os valores encontrados tiveram
um efeito contrario do que os obtidos a pressdo de 800 MPa. As adigdes destes aditivos afetaram
os valores da resisténcia a verde dos corpos de prova, estes diminuiram aproximadamente em
10% de seu valor obtido em todas as condi¢des de ensaio quando sdo comparados com os valores
obtidos da liga AA6061.

O efeito causado pela pressdo de compactacdo na obtencdo dos corpos de prova estd
intimamente relacionado ao coeficiente de friccdo exercida entre as particulas, este serd maior
com o aumento da pressdo de aplicagdo nos pds. Durante a compactacdo ocorre um maior
empacotamento das particulas de pds, além disso, a distribuicdo do tamanho de particulas pode
modificar os esfor¢os dos pds diminuindo a quantidade de poros, € o nimero de contato entre as
particulas, conseqiientemente, isso facilitaria a se obter uma maior de resisténcia a verde.

Por outro lado, foram vistos que a elevadas pressdes de compactacdo a presenga dos
aditivos Pb e Sn adicionadas nas misturas de pos ajudaram a aumentar a unido ou coesao pelo
aumentou de friccdo entre as particulas, o que provocaria um aumento na resisténcia dos corpos
de prova a verde. Enquanto, que a baixa pressdo de compactagdo, as particulas de pd sdo
dificultadas pela falta de unido ou contato entre elas, o que diminui a capacidade de

acomodamento e de densificagdo das particulas presentes nas misturas de pos.

4.3.3 Resisténcia a verde dos corpos de prova compdsitos produzidos

A Figura 4.19 apresenta os valores de resisténcia em verde obtidos da liga AA6061 e de

todos os materiais compositos produzidos as pressdes de 400 e 800MPa.
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Figura 4.19 Resisténcia a verde dos compactados da liga AA6061, com adicio de aditivos e

reforcos ceramicos obtidos as pressoes de 400 e 800 MPa.

Foram observadas para as duas pressoes de 400 e 800 MPa, a grande eficiéncia que
mostraram os compdsitos produzidos com diferentes teores de reforgo de 5%TiCN e 10%TiCN,
os compactos produzidos aumentaram na sua resisténcia em verde com a elevacao de pressdo de
400 para 800 MPa entre 50% e 100% do seu valor inicial quando sdo comparados com os
valores obtidos da liga AA6061.

A adicao de 0,1%Pb e 0,1%Sn em massa sobre os compositos obtidos as pressdes de 400 e
800 MPa. Notou-se um pequeno aumento na resisténcia a verde, principalmente naqueles
compositos produzidos com 10%TiCN (AA6061+10%TiCN+0,1%Pb,
AA6061+10%TiCN+0,1%Sn) do que os compositos reforcados com  5%TiCN
(AA6061+5%TiCN+0,1%Pb, AA6061+5%TiCN+0,1%Sn) quando sdo comparados com os
valores obtidos dos compdsitos sem adi¢do de aditivos de 5%TiCN e 10%TiCN de reforgo.

O aumento da resisténcia a verde dos compositos produzidos a partir da adi¢cao dos reforcos
cerdmicos estd intimamente relacionado ao aumento de unido e coesdo mecanica de
irregularidades nas superficies das particulas, exercida pela pressdao de compactagao. Além disso,
também ¢ favorecido pela morfologia, tamanho e distribuicdo de particulas presentes na mistura

de pos. O TiCN devido a sua forma poligonal e mais fina que a liga base AA6061, exerceu uma
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melhora na distribui¢do e homogeneizacdo das particulas finas, a elevacdo do teor de reforgo
acima de 5%TiCN utilizado na mistura dos pos, possibilitou a melhoria no acomodamento e
preenchimento dos espagos vazios entre particulas facilitando a deformagao plastica dos corpos
de prova pelo aumento de contato e de fric¢dao entre as particulas durante a compactagao, o que

provocou um aumento na resisténcia a verde e a densidade relativa do compactado.

4.4 Analise térmica diferencial (ATD)

Os resultados obtidos da andlise térmica diferencial (ATD) das diferentes misturas de pos
produzidas neste trabalho sdo apresentados mediante as curvas de aquecimento e de resfriamento
obtidas a partir da programagdo dos ciclos de temperatura. As amostras em p6 foram aquecidas
até a temperatura de 700 °C com uma taxa de aquecimento de 5 °C/min, em uma atmosfera de gas
inerte de N»-5%H,. Para todos os ensaios de ATD da mistura de pos escolheu-se a representacao
grafica obtida da curva de aquecimento (curva 1). A temperatura de sinterizagdo das amostras em
po submetidas a andlise foi extraida do pico mais alto do ciclo de aquecimento, momento antes de
iniciar-se a fusdo total do material analisado. A formagao de picos exotérmicos e endotérmicos
das amostras em po6 corresponde a liberacdo de energia, representada pela derivada da taxa de
calor (curva 2).

A Figura 4.20 mostra as curvas do ciclo de aquecimento e a derivada da taxa de calor no p6
da liga AA6061 e do composito obtido com 5%TiCN de reforco. E a Tabela 4.3 apresenta o
resumo das temperaturas de sinterizagao obtidas das misturas de pos utilizadas neste trabalho.

Analisando a Figura 4.20a e a Tabela 4.3 pode-se observar que temperatura de inicio de
fusao da liga AA6061 se produz a temperatura de 610 °C e a fusdo total deste material acontece a
temperatura de 644°C. O ciclo de aquecimento da liga AA6061 se realiza num processo normal
com pouco ruido de interferéncia de agentes externos. Para efeitos de comparagdao de
temperaturas possiveis de sinterizagdo das amostras em pos foram analisadas tanto para os
materiais adicionadas com 0,1%Pb e 0,1%Sn e para os pds compositos obtidos com 5%TiCN e
10%TiCN de reforco e os mesmos compositos adicionados com os aditivos Pb e Sn. Para todos
0s casos, as amostras analisadas termicamente ndo apresentaram ruidos significativos durante o
ciclo de aquecimento programado que pudessem alterar os valores da curva do processo de

aquecimento das misturas de pos.
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Figura 4.20 Representacio grafica das curvas de aquecimento obtidas da analise térmica

diferencial (ATD) dos pos produzidos: a) AA6061 e b)AA6061+5%TiCN.
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Tabela 4.3 Temperaturas de sinterizacio do po obtidas da liga AA6061, com adicio de pos

Pb e Sn e dos pos compositos refor¢cados com TiCN.

Material Inicio de Fusao total Intervalo de
fusdo (°C) °O) temp. (°C)

AA6061 610 644 34
AA6061+0,1%Pb 620 657 37
AA6061+0,1%Sn 620 658 38
AA6061+5%TiCN 627 666 39
AA6061+5%TiCN+0,1%Pb 625 667 42
AA6061+5%TiCN+0,1%Sn 626 667 41
AA6061+10%TiCN 624 667 43
AA6061+10%TiCN+0,1%Pb 625 666 41
AA6061+10%TiCN+0,1%Sn 622 658 36

Para as amostras adicionadas com 0,1%Pb e 0,1%Sn sobre a liga AA6061, pode-se
observar que estes elementos influenciaram na mistura de po6s retardando o processo de inicio de
fusdo aproximadamente em 10°C, além disso, prolongaram a temperatura de fusdo total destes
materiais em 14°C a mais do que a temperatura obtida da liga AA6061.

Assim mesmo, analisando a Figura 4.20b e os dados da Tabela 4.3 foram observadas o
efeito do reforco ceramico de TiCN na produgdo dos compositos. A adi¢do dos teores de reforco
de 5%TiCN e 10%TiCN contribuiram a retardar a temperatura de inicio de fusdo destes materiais
em 15 °C mais do que a temperatura obtida da liga AA6061. Além disso, os reforgos
prolongaram a temperatura de fusdo total dos compositos aproximadamente em 22 °C.
Entretanto, observou-se que a adicdo de Pb e Sn nos compositos refor¢ados com 5%TiCN e
10%TiCN nao afetaram de forma significativa na temperatura de inicio de fusdo e a fusdo total
destes compositos.

Para todos estes materiais utilizados, as temperaturas de sinterizagdo obtidas foram bem
diferentes. A adicao de aditivos e dos refor¢os ceramicos a liga AA6061 mostraram na mistura de
pos um pequeno retardo na temperatura inicial de fusdo do que a liga AA6061. Alem destas
informacdes, as diferentes densidades a verde dos compactados contribuiria na extra¢ao de dados

sobre os mecanismos de sinterizacao e as possiveis formas de ativacao de sinterizacao.
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4.5 Caracterizacdo das propriedades fisicas dos sinterizados obtidos da liga AA6061, com

adicao de aditivos e dos compositos produzidos.

Apos a producdo dos corpos de prova mediante a compactagdo uniaxial, estes foram
sinterizados e avaliados por suas propriedades fisicas tais como: a densificagdo e variagdo

longitudinal.

4.5.1 Densificagao

Uma das grandes metas que se persegue com os materiais sinterizados € conseguir
densidades relativamente elevadas a menor temperatura possivel ou um método de compactacao

que facilite a obter-se densidades apropriadas nos corpos de prova apos a sinterizagao.

a) Efeito da temperatura de sinterizagdo da liga AA6061 e com adi¢ao de aditivos

A Figura 4.21 apresenta os resultados obtidos dos corpos de prova sinterizados da liga
AA6061 e com adicdo dos aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn que foram produzidos a pressdo de
compacta¢ao de 400 MPa com relagdo as temperaturas de 590, 600,610 e 620 °C e tempo de
sinteriza¢ao de 30 min.

Para todos os materiais e temperaturas utilizadas, o desvio padrdo ficou abaixo de 0,05%
das médias das trés medidas. Isso confirma que as densidades obtidas tiveram poucas altera¢des
significativas o que justifica apenas de trés amostras efetuadas.

Analisando graficamente a Figura 4.21 podem-se ver as diferentes curvas obtidas de
densidades relativas da liga AA6061 e com adicao dos aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn. Nota-se, que a
densidade relativa destes materiais aumentaram com a temperatura sinterizacao até 600°C, acima
desta temperatura ou mais cairam rapidamente no seus valores de densidade.

A adicdo de Pb e Sn ajudaram a elevar os valores de densidades dos corpos de prova
sinterizados, principalmente a temperatura de 600 °C os compactados adicionados com Pb
mostraram uma maior eficiéncia de ativagdo na sinterizacdo do que os compactados adicionados
com Sn quando estes materiais sdo comparados com os valores obtidos da liga AA6061. A

elevagdo ou diminui¢do de + 10 °C podem ajudar ou piorar a densificagdo dos corpos de prova
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tendo em conta que outros fatores fisicos ou quimicos podem influenciar na sinterizagao.
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Figura 4.21 Densidade relativa dos sinterizados da liga AA6061 e com adicio de Pb e Sn

com relacido as temperaturas de sinterizacao obtidos a pressao de 400 MPa.

Os aditivos utilizados Pb e Sn tiveram uma pequena eficiéncia na sinterizacdo dos
compactados com a elevagdo da temperatura, principalmente a 600° C, pode-se ter produzido um
maior contato das interparticulas de aluminio, o qual acelerou o processo de sinterizagdo. Porém,
ndo foram suficientes para se obter compactados bem sinterizagdo e diminuigdo de poros.
Provavelmente, esse fato se deva a ineficiente pressao de compactagdo submetida nos corpos de
prova, obtendo-se densidades a verde muito baixas, esse efeito pode ter influenciado durante o
aquecimento e sinterizagdo dos compactados a se obter uma ineficiente densificagdo dos
sinterizados.

A Figura 4.22 mostra as microestruturas obtidas dos compactados da liga AA6061 e com

adicao dos aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn com relacdo as temperaturas de sinterizagdo de 590, 600 e
610°C.
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AA6061
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Figura 4.22 Microestrutura dos sinterizados da liga AA6061 e com adi¢do de Pb e Sn com

relacio as temperaturas de sinterizaciao obtidos a pressao de 400 MPa.
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Pode-se ver claramente que em todas as microestruturas apresentadas, uma ineficiente
sinterizagdo destes materiais, as areas cinzentas, sdo as particulas de aluminio e as areas de cor
preta sdo mostradas os poros. Estes poros apresentam geometrias irregulares de diversas
dimensodes, algumas delas sdo alargadas e outras arredondas, tipicas de mé densificacdo, ou seja,
ndo houve sinterizacdo dos compactados. Porém, observou-se que a temperatura de 600 °C nas
microestruturas obtidas tanto na liga AA6061 e com adicdo de Pb e Sn, estes mostraram uma
pequena diminui¢ao de poros quando sao comparadas com as microestruturas obtidas destes

materiais as temperatura de 590 e 610 °C.

b) Efeito da quantidade de aditivos na liga AA6061

Através da andlise de densificagdo dos materiais sinterizados ¢ possivel avaliar e determinar
a quantidade 6tima de teor de aditivos de que poderiam ser incorporadas na liga metalica de
menor massa especifica que estes. Os aditivos teriam um papel muito importante no processo de
sinterizagdo, promovendo a ativagdo de uma fase liquida nos produtos sinterizados.

A Figura 4.23 mostra os resultados obtidos de densidade relativa da liga AA6061 e os
diferentes teores de aditivos Pb e Sn utilizados na produgdo dos corpos de prova tais como:
0,1%Pb, 0,15%Pb, 0,2%Pb, 0,4%Pb, 0,1%Sn, 0,15%Sn, 0,2%Sn e 0,4%Sn com relacao as
temperaturas de sinterizacdo de 590, 600 e 610 °C respectivamente ¢ tempo de 30 min de
sinterizagao.

Para todos os materiais analisados e temperaturas utilizadas, o desvio padrao ficou abaixo
de 0,05% das médias das trés medidas efetuadas em todos os ensaios realizados neste trabalho.

Analisando a Figura 4.23 pode-se observar que os melhores resultados de densidades
relativas destes materiais foram encontrados a temperatura de 600 °C independente da quantidade
dos teores de aditivos e tracos elementos adicionados a liga base. Também foram vistos apos a
sinterizagdo nestes materiais de que ndo houve densificagdo nos corpos de prova nesta

temperatura e pressao de compactacao de 400 MPa.
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Figura 4.23 Densidade relativa dos sinterizados da liga AA6061 e com diferentes teores dos

aditivos Pb e Sn com relaciao as temperaturas de sinterizacao obtidos a pressao de 400 MPa.

Para efeitos de comparagdo de densidades relativas obtidas entre estes dois materiais
adicionados com os teores de aditivos Pb e Sn, foram analisadas de forma separada na produgao
dos corpos de prova. Em primeiro lugar, pode-se ver que a adicdo do Pb na mistura de po6s em
pequenas proporcoes de 0,1 e 0,15%Pb tiveram um efeito significativo na densidade relativa,
estes ajudaram a elevar a densidade dos corpos de prova quando sdo comparadas com os valores
obtidos da liga AA6061 a longo de todas temperaturas analisadas. Nota-se que a adi¢do de uma
quantidade minima de 0,1%Pb nos corpos de prova resultou num aumento maior na densidade
dos sinterizados do que os outros teores de aditivos incorporados sobre a mesma liga base,
principalmente a temperatura de 600 °C. Assim mesmo, observou-se acima de 0,15%Pb ou mais
destes aditivos causaram uma rapida queda na densidade dos compactados sinterizados.

Por outro lado, analisando a adi¢do do aditivo de Sn na liga AA6061, pode-se ver que a
adi¢do de uma quantidade minima de 0,1%Sn obteve-se um aumento significativo na densidade
dos sinterizados em todas as temperaturas analisadas. Acima deste teor de aditivo ou mais
causaram uma diminui¢do na densidade relativa dos compactados sinterizados podendo estes ser

prejudicadas com a elevacdo da temperatura de 610 °C. Também, foram observados que as
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densidades obtidas destes materiais adicionados com os aditivos de Sn sempre foram menores do
que os compactos adicionados com os aditivos de Pb.

A queda dos valores de densificacdo dos corpos de prova adicionados com diferentes teores
de aditivos Pb e Sn a liga AA6061 estd intimamente relacionada com a aplicagdo da pressao de
compactacdo e pela distribuicdo dos tamanhos de particulas, conseqiientemente, essas varidveis
podem alterar a densidade dos sinterizados.

A Figura 4.24 mostra os diferentes graficos de densidades relativas dos compactados
sinterizados obtidos a temperatura de 600 °C com diferentes teores de aditivos sendo eles:
0,1%Pb, 0,15%Pb, 0,2%Pb, 0,4%Pb, 0,1%Sn, 0,15%Sn, 0,2%Sn e 0,4%Sn que foram produzidos
as pressoes de compactagdo de 400 e 800MPa respectivamente. Os resultados obtidos destes
materiais mostraram os efeitos da pressao de compactagdo aplicada nos corpos de prova,
encontraram-se uma grande diferenga de valores de densidades relativas aproximadamente de
10% entre estas duas pressdes de compactagdo independente da quantidade de teores de aditivos

e tragos elementos utilizados na producgdo destes materiais.
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Figura 4.24 Densidade relativa dos sinterizados da liga AA6061 e com diferentes teores dos

aditivos Pb e Sn obtidos as pressoes de 400 e 800 MPa.
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As curvas de densidade relativa destes compactados mostram certa semelhancga e tendéncia
nos valores obtidos. Nota-se que a densidade relativa destes materiais caiu com o aumento dos
teores de aditivos seja de Pb ou Sn. Os valores de densidade sdo muito mais estaveis nos
compactados contendo 0,1%Pb, 0,15%Pb, 0,1%Sn e 0,15%Sn. Porém, acima de 0,2%Pb ou
0,2%Sn, as densidades relativas destes materiais comegaram a cair levemente em seus valores
finais quando sdo comparados com os valores obtidos da liga AA6061. Esse efeito demonstra a
eficiéncia de compactagao entre as duas pressoes estabelecidas de 400 e 800 MPa. A densidade
dos sinterizados aumentou devido ao acréscimo da pressdo aplicada nos compactados
independente da concentragdo de aditivos adicionados na liga AA6061. Esse aumento da pressao
de compactacgao favoreceu a se ter um contato maior entre as particulas de pds e uma melhora no
empacotamento do tamanho de particulas dentro da mistura de pos, provocando uma maior
deformacao plastica e de fratura favorecendo o aumento da densidade e de resisténcia em verde

antes do processo de sinterizagdo (vista na Figura 4.18).

¢) Efeito do tempo de sinterizagdo da liga AA6061 e com adigdo de aditivos

Através da densificagcdo de sinterizacdo ¢ possivel de determinar o tempo apropriado de
sinterizagdo da liga AA6061 e dos compactos contendo os aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn. A Tabela
4.4 e as Figura 4.25, 4.26, 4.27, 4.28, 4.29, 430 e 4.31 apresentam os resultados obtidos de
densificacdo destes materiais sinterizados a temperatura de 600 °C com relagdo aos tempos de:
15, 30, 45 e 60 min quando foram produzidos os compactados as pressoes de 400 e 800 MPa
respectivamente.

Para todos os materiais analisados e tempos de sinterizagao utilizados como parametros de
ensaio, o desvio padrdo ficou abaixo de 0,5% da média das trés medidas. Isso confirma que os
valores de densificagdo ndo tiveram alteragdes significativas em todas as condig¢des de ensaio.

Analisando os dados da Tabela 4.4 e graficamente na Figura 4.25 podem-se ver as
diferentes curvas obtidas de densificagdo dos sinterizados da liga AA6061 e dos corpos de prova
adicionados com os aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn. Nota-se que a densificacdo dos sinterizados sao
apresentadas com valores negativos, isso mostra de que os compactados sofreram uma dilatacao
em suas dimensdes originais apos a sinterizagdo, devido ao efeito da temperatura de sinterizacao

ou esforco da pressdo de compactacdo. Assim, os valores negativos que mais se aproximam a
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linha de partida zero com relacdo a variacdo do tempo de sinterizagdo do ponto de vista tedrico,
sdo as que deveriam apresentar melhores resultados na densificagdo dos sinterizados.

Para efeitos de comparacao entre as duas pressoes utilizadas na obten¢ao dos compactados
observou-se uma grande variagao nos resultados obtidos de densificacdo. Para uma pressao de
800 MPa, os valores obtidos de densificagdo foram muito maiores do que as obtidas a uma

pressao de 400 MPa independente dos materiais produzidos e do tempo de sinterizagao.

Tabela 4.4 Densificacao dos sinterizados da liga AA6061 e com aditivos dos aditivos Pb e Sn

com relacio aos tempos de sinterizacio obtidos as pressoes de 400 e 800 MPa.

Pressao de Tempo de Densificaciao Desvio
Material compactaciao sinterizacao padriao
(MPa) (min)

15 -1,98 0,169
AA6061 400 30 -1,70 0,145
45 -2,03 0,130
60 -2,00 0,191
15 -1,80 0,154
AA6061 + 0,1%Pb 400 30 -1,75 0,186
45 -2,07 0,202
60 -2,06 0,186
15 -2,00 0,168
AA6061 + 0,1%Sn 400 30 -1,82 0,194
45 -2,01 0,157
60 -2,05 0,236
15 -0,73 0,158
AA6061 800 30 -0,63 0,166
45 -0,61 0,110
60 -0,77 0,084
15 -0,62 0,137
AA6061 + 0,1%Pb 800 30 -0,32 0,126
45 -0,44 0,043
60 -0,44 0,160
15 -0,74 0,159
AA6061 + 0,1%Sn 800 30 -0,36 0,137
45 -0,54 0,083
60 -0,58 0,185

Para a liga AA6061, pode-se ver que a densificagdo aumentou com a elevagdo de pressao
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de compactacdao de 800 MPa quase no triplo dos valores obtidos, estes se aproximam mais a linha
zero quando sdo comparadas com os valores obtidos a pressio de 400 MPa. O tempo de
sinterizagdo 30 min contribuiu a densificagao dos compactados que foram produzido a 800 MPa.
Enquanto, que para compactos produzidos a pressao de 400 MPa, o aumento do tempo nao
ajudou, em nenhum dos casos, a elevar a densificacdo dos compactados, os valores obtidos sdo

altamente negativos.
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—a— AA6061(800) —%— AAB061+0,1%Pb(800) —e— AAB061+0,1%Sn(800)

Figura 4.25 Densificacdo dos compactados da liga AA6061 e com diferentes teores de Pb e

Sn com relacio aos tempos de sinterizacio obtidos as pressoes de 400 e 800 MPa.

As Figuras 4.26 e 4.27 apresentam com mais detalhes as diferentes microestruturas obtidas
da liga AA6061 com relagdo aos tempos de sinterizagdo quando foram produzidas as pressdes de
400 e 800 MPa e sinterizadas a temperatura 600 °C.

Na Figura 4.26, pode-se ver em todas as microestruturas obtidas um numero bem elevado
de poros (regides escuras), de geometrias irregulares e arredondadas em diversos pontos de
contato das interparticulas de aluminio que sdo representadas pelas areas de cor cinza. Isso

demonstra claramente de que ndo houve uma densificagdo dos corpos de prova nesta temperatura.
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Figura 4.26 Microestrutura dos sinterizados da liga AA6061 com relacao aos tempos de

sinterizacio obtidos a pressao de 400 MPa.

Por outro lado, com pressao de 800 MPa (Figura 4.27) das microestruturas obtidas da liga
AA6061 observa-se uma melhora na sinterizagdo dos corpos de prova com relagdo aos tempos de
sinterizagdo quando sdo compactadas a 400 MPa (Figura 4.26). Para todos os casos, as
microestruturas mostram a presenca de um numero menor de poros. Além disso, pode-se
observar um maior nimero de contato das interparticulas de aluminio, produto da temperatura de
sinterizagdo de 600°C e da pressdo exercida sobre as particulas de aluminio, isso favoreceu ao
rompimento das camadas de 6xidos de aluminio. Porém a falta de difusdao dos elementos de liga
que ativam a fase liquida na formacao do composto de Al+Mg,Si, que ¢ elemento endurecedor

desta liga, ndo conseguiram se propagar no contorno das particulas de aluminio nesta
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temperatura. O aumento do tempo de sinterizacdo de 30 min ou mais, ajudou a diminuir 0s poros

dos compactados. Além disso, contribuiu na densifica¢do reduzindo a dilatagdo dos sinterizados.
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Figura 4.27 Microestrutura dos sinterizados da liga AA6061 com relacao aos tempos de

sinterizacio obtidos a pressao de 800 MPa.

Novamente observando a Figura 4.25, pode-se ver que a adi¢cdo dos aditivos de 0,1%Pb e
0,1%$Sn ajudaram a elevar a densificacdo dos corpos de prova principalmente a pressdes elevadas
de 800 MPa, conseguiu-se minimizar a dilatacdo quase no dobro de seus valores obtidos quando
sao comparados com a liga AA6061 para um tempo de 30 min de sinterizacdo. Enquanto que,
para uma pressdo de 400 MPa, a adi¢ao destes aditivos de 0,1%Pb e 0,1%Sn ndo ajudaram a
ativar a sinterizagdo em todos os tempos de sinterizados analisados. Também, pode-se observar

que a adi¢dao do Pb teve um melhor comportamento na ativagdo de sinterizagdo do que a adicao
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de Sn em todas as condigdes de ensaios realizados.
As Figuras 4.28 e 4.29 apresentam com detalhe as diferentes microestruturas obtidas da liga
adicionada com 0,1%Pb, obtidas as pressdes de 400 e 800 MPa e sinterizadas a temperatura

600°C.

¢) 45 min d) 60 min

Figura 4.28 Microestrutura dos sinterizados da liga AA6061+ 0,1%Pb com relacio aos

tempos de sinterizacio obtidos a pressao de 400 MPa.

Realizando-se uma comparagdo de microestruturas dos compactados adicionados com
0,1%Pb produzidos a pressao de 400 MPa (Figura 4.28) com as microestruturas obtidas a pressao
de 800 MPa (Figura 4.29). Pode-se observar uma evolucdo na sinterizagdo dos compactados
destes ultimos com o tempo de sinterizagdo acima de 30 min (ver Figura 4.29b). Nota-se, uma
elevada diminuicdo do tamanho dos poros para tamanhos menores de geometrias arredondadas

quando sdo comparadas com os obtidos a pressao de 400 MPa (Figura 4.28b). A microestrutura
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obtida deste material apresentou um elevado numero de poros, isto ¢ ndo houve sinterizagao dos

compactados.

¢) 45 min d) 60min
Figura 4.29 Microestrutura dos sinterizados da liga AA6061+0,1%Pb com relaciao aos

tempos de sinterizaciao obtidos a pressao de 800 MPa.

Assim mesmo, fazendo uma comparagdo das microestruturas obtidas dos compactados
contendo 0,1%Pb (Figura 4.29) com as obtidas da liga AA6061 (Figura 4.27) dos compactados
produzidos a 800 MPa. Pode-se ver um pequeno aumento na unido de contatos de interparticulas
de aluminio o que promoveu a diminui¢do do tamanho dos poros para tamanhos menores €
arredondadas, com o aumento do tempo de sinterizagdo de 30 min. Também sdo mostrados em
algumas dreas da matriz do aluminio, pequenas pontos de cor branco, indicando a presenga da
fase liquida do intermetalico Al+Mg,Si. Esse mecanismo se deve principalmente, a temperatura

de sinterizagao de 600°C. O Pb adicionado a liga AA6061 alterou o molhamento da fase liquida
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diminuindo o angulo de molhabilidade promovendo uma maior difusdo da fase liquida de
Al+Mg,Si. O aumento do tempo de sinterizacdo de 30 min, contribuiu na elevagdo de
densificacdo do material sinterizado quando sdo comparados com as microestruturas da liga
AA6061. Também cabe indicar, que a adi¢ao do Pb a liga AA6061 quando foram produzidos a
pressao de 400 MPa, ndo ajudou a promover a densificagdo deste material. Quando sdo
comparadas com as Figuras 4.26 e 4.28. Pode-se ver de que ndo houve muita diferenca nas
microestruturas obtidas, todas apresentaram um nimero bem elevado de poros, isto quer dizer,
que a sinterizagao dos compactados nao foi efetiva nestes materiais.

As Figuras 4.30 e 4.31 apresentam as diferentes microestruturas obtidas dos compactados

contendo 0,1%Sn produzidos as pressoes de 400 e 800 MPa e sinterizados a temperatura 600 °C.
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c) 45 min d) 60 min
Figura 4.30 Microestrutura dos sinterizados da liga AA6061+0,1%Sn com relacio aos

tempos de sinterizacao obtidos a pressao de 400 MPa.
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Figura 4.31 Microestrutura dos sinterizados da liga AA6061+ 0,1%Sn com relaciao aos

tempos de sinterizaciao obtidos a pressao de 800 MPa.

Como foi visto anteriormente nos corpos de prova adicionados com 0,1%Pb, também
ocorreu 0 mesmo comportamento com os compactos adicionados com 0,1%Sn quando foram
obtidos a pressdao de 400 MPa. Estes materiais mostraram na sua microestrutura um nimero
elevadissimo de poros em todas as condi¢cdes de tempo de sinterizacdo, consequentemente iSO
agravou a densificagdo, altos valores negativos (vistos anteriormente na Figura 4.25).

Por outro lado, quando sdo comparadas as microestruturas obtidas a pressao de 800 MPa
entre as duas condigdes de adi¢do de aditivos de 0,1%Sn (Figura 4.31) e de 0,1%Pb (Figura
4.29), pode-se ver a grande evolugdo da microestrutura obtida deste ultimo material sinterizado
com a elevacdo do tempo de sinterizagdo de 45 min. Além disso, a presenca de fase liquida
Al+Mg,Si podem ser observados em diversos pontos de contato das particulas de aluminio. Nesta

temperatura de sinterizacdo, pode-se dizer que a adicdo do Sn promoveu a liga AA6061 na
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formacao da fase liquida. Este aditivo provocou uma alteracdo na molhabilidade do liquido e
permitiu sua difusdo e distribuicdo pelos contornos das interparticulas do aluminio,
consequentemente, isso ajudou a elevar a densificagao deste material.

Entretanto, o aumento do tempo de sinterizagao até 60 min afetou nos compactados
adicionados com Sn, mostraram uma severa elevacdo de poros pequenos escuros na sua
microestrutura obtida (Figura 4.31d), consequentemente diminuiu a densificacdo quando sdo
comparadas com a microestrutura dos compactados adicionados de Pb (vistos anteriormente na

Figura 4.29d).

d) Efeito do tempo de sinterizacdo do material compdsito

A Tabela 4.5 e as Figuras 4.32, 4.33, 4.34, 4.35, 4.36 apresentam os valores obtidos de
densificacdo dos corpos de prova da liga AA6061 e dos compositos sinterizados com 5%TiCN e
10%TiCN de reforco a temperatura 600 °C com relacdo aos tempos de 15, 30, 45 e 60 min que
foram produzidos a partir das pressdes de compactacao de 400 e 800 MPa.

Para todos os materiais e tempos de sinterizagdo escolhidos como parametros de ensaio, a
razdo e o desvio padrdo ficaram abaixo de 0,5% das médias das trés medidas realizadas. Isso
confirma que as densidades ndo sofrerdo alteragdes significativas em todos os ensaios realizados.

Analisando os dados da Tabela 4.5 e a Figura 4.32 podem-se ver as diferentes curvas de
densificagdo obtidas da liga AA6061 e dos compdsitos sinterizados com teores de reforco de 5%
e 10%TiCN. Nota-se, que a densificacdo dos materiais sinterizados sdo apresentados com valores
negativos e positivos. As curvas de densificacdo que apresentam valores negativos mostram de
que os corpos de prova sofreram uma dilatagdo apds da sinterizacdo. Enquanto que, os valores
positivos obtidos mostram a contragdo dos compactados sinterizados, produto do efeito da
temperatura de sinterizagdo ou do esfor¢o da pressdo de compactagao.

Também, pode-se ver que os valores obtidos de densificagdo destes materiais compositos
reforcados com 5%TiCN e 10%TiCN sdo muito maiores quando foram produzidos a pressao de

800 MPa do que uma pressdao menor de 400 MPa independente dos tempos de sinterizagao.
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Tabela 4.5 Densificacdo dos sinterizados da liga AA6061 e dos compositos com diferentes
teores de reforco com relacio aos diversos tempos de sinterizacio obtidos as pressoes de 400

e 800 MPa.

Pressao de Tempo de Densificaciao Desvio
Material compactaciao sinterizacao padriao
(MPa) (min)

15 -1,98 0,169
AA6061 400 30 -1,70 0,145
45 -2,03 0,130
60 -2,00 0,191
15 -0,31 0,085
AA6061+5%TiCN 400 30 -0,30 0,158
45 -0,16 0,103
60 -0,16 0,121
15 -0,22 0,134
AA6061+10%TiCN 400 30 -0,16 0,091
45 -0,13 0,046
60 -0,16 0,034
15 -0,73 0,158
AA6061 800 30 -0,63 0,166
45 -0,61 0,110
60 -0,77 0,084
15 0,60 0,151
AA6061+5%TiCN 800 30 0,61 0,084
45 0,61 0,117
60 0,63 0,149
15 0,69 0,046
AA6061+10%TiCN 800 30 0,66 0,044
45 0,70 0,070
60 0,71 0,109

Para efeitos de comparacdo da eficiéncia de ativacdo dos reforgcos cerdmicos nos
sinterizados foram analisadas entre as duas pressdes de fabricagao de 400 e 800 MPa. Pode-se ver
grande capacidade de ativacdo de sinterizagdo que mostraram os refor¢os ceramicos com teores
de 5% e 10%TiCN quando adicionados na matriz de aluminio. Para uma pressdo de 400 MPa,
estes refor¢os adicionados ajudaram a elevar a densificagdo dos corpos de prova
aproximadamente entre 6 ¢ 9 vezes com o aumento do tempo de sinterizacdo de 30 min, estes

valores estdo bem proximos de zero quando sdo comparados com a densificagdo da liga AA6061.
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Figura 4.32 Densificacdo dos sinterizados da liga AA6061 e dos compositos com diferentes

teores de reforco com relacdo aos tempos de sinterizacio obtidos as pressoes de 400 e 800
MPa.

Por outro lado, para a pressao de 800 MPa, pode-se ver que a adicdo dos refor¢os a liga
AA6061, tiveram um efeito diferente com relagdo aos compactados sinterizados, os reforcos
promoveram nos compactados a contracdo, isso permitiu o aumento nos valores de densificagdo
(valores positivos) para ambos teores de reforco de 5% e 10% TiCN quando sdo comparados
com os valores obtidos da liga AA6061 em todos os tempos de sinterizagao.

As Figuras 4.33 e 4.34 apresentam imagens das diversas microestruturas obtidas dos
compositos obtidos com 5%TiCN de refor¢o quando foram produzidos as pressdes de 400 e 800
MPa e sinterizados a temperatura 600 °C.

Nota-se, que a elevacdo de pressdo de 400 MPa para 800 MPa na producao dos compositos
com 5%TiCN contribuiu na evolu¢ao microestrutural dos compactados sinterizados (Figura 4.34)

sendo estas mais compactas e refinadas.
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¢) 45 min d) 60 min

Figura 4.33 Microestrutura dos compositos reforcados AA6061+5%TiCN com relagcio aos

tempos de sinterizacio obtidos a pressio de 400 MPa.

Por outro lado, para as pressdes de 400 e 800 MPa (Figuras 4.33 e 4.34) as microestruturas
obtidas dos compositos com 5%TiCN de reforco sdo comparadas com as microestruturas dos
compactados obtidos da liga AA6061 (Figuras 4.26 ¢ 4.27 vistos anteriormente) observou-se
uma grande evolucdo nas microestruturas obtidas destes compositos para as duas pressdes
citadas. A adi¢cdo de 5% TiCN a matriz do aluminio modificou a microestrutura dos corpos de
prova, os refor¢cos se encontram bem distribuidos e aderidos no contorno das particulas de
aluminio, sdo identificadas como pequenas areas brilhantes de cor branca. A matriz do aluminio é
representada pelas areas de cor cinzenta e a presenca dos poros de geometrias arredondadas e
irregulares aparece como pequenas areas escuras. Além disso, podem-se observar a presenca da

fase liquida dentro das particulas de aluminio como pontos de cor branca. Também, sdo
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observadas nas microestruturas destes compdsitos com 5%TiCN de refor¢go uma boa melhora na
sinterizagdo com os tempos de sinterizacdo entre 30 e 45 min (Figura 4.34b e c), principalmente
nos compositos produzidos a 800 MPa, estes mostram microestruturas mais homogéneas e
compactas com uma presenca minima de poros escuros do que as microestruturas obtidas a uma

pressdao menor de 400 MPa (Figuras 4.33 b e ¢).

¢) 45 min d) 60 min

Figura 4.34 Microestrutura dos compdsitos reforcados AA6061+5%TiCN com relacio aos

tempos de sinterizacio obtidos a pressio de 800 MPa.

As Figuras 4.35 e 4.36 mostram as diversas microestruturas obtidas dos compositos
produzidos com 10%TiCN de refor¢o que foram obtidos as pressdes de 400 e 800 MPa e

sinterizados a temperatura 600°C.
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¢) 45 min d) 60 min

Figura 4.35 Microestrutura dos compésitos reforcados AA6061+10%TiCN com relacio aos

tempos de sinterizacio obtidos a pressao de 400 MPa.

Analisando, a pressdo de 800 MPa (Figura 4.36) das microestruturas obtidas dos
compositos reforcados com 10%TiCN independente dos tempos de sinterizados dos compdsitos
compactados de 400 MPa (Figura 4.35). Observou-se entre estas duas pressdes de compactagao,
uma grande evolug¢@o microestrutural dos compositos sinterizados. Nota-se, que no primeiro caso,
a pressdo de 800 MPa, os compositos apresentam microestruturas mais refinadas e com menor
presenca de poros, os refor¢os se encontram bem distribuidos e fortemente aderidos as particulas
de aluminio (dreas brancas brilhante). Também sdo vistos em maior propor¢do a fase liquida
remanescente de Al+Mg,Si em alguns casos aparecem nas particulas de aluminio, como
pequenos pontos ou areas de cor branca. No segundo caso, para os compdsitos produzidos a

pressdo de 400 MPa. Podem-se observar microestruturas mais homogéneas, com uma relativa
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presenga de poros arredondados. Também, os refor¢os se encontram bem distribuidos e em maior
quantidade no contorno das particulas de aluminio. A presenca da fase liquida de Al+Mg,Si

formada dentro das particulas sdo mais visualizadas como pequenos pontos de cor branca.

¢) 45 min d) 60 min

Figura 4.36 Microestrutura dos compositos reforcados AA6061+10%TiCN com relacio aos

tempos de sinterizacio obtidos a pressiao de 800 MPa.

Realizando uma comparacdo entre as microestruturas obtidas dos compositos reforcados
com 10%TiCN (Figura 4.36) com os compositos reforcados de 5%TiCN (Figura 4.34) que foram
obtidos a pressao de 800 MPa e diversos tempos de sinterizagdo. Podem-se observar as diferentes
microestruturas obtidas destes dois materiais compositos. O acréscimo do teor de reforgo
diminuiu a incidéncia de poros, além disso, os reforcos se encontram bem distribuidos e

fortemente aderidos no contorno das particulas de aluminio, mostradas como areas de cores
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brancas e brilhantes, em alguns casos, estes refor¢os ocupam os espacgos vazios interparticulas.
Também, as microestruturas mostram a presencga da fase liquida de Al+Mg;Si como pequenos
pontos de cor branca dentro das particulas de aluminio. Tudo indica, que a combinagdo da alta
pressao de compactacdo e a nao molhabilidade do TiCN no liquido a temperatura de 600° C
provocou a formagao da fase liquida formada pelo Al+Mg,Si; elemento principal endurecedor da
liga AA6061e por difusdo propagou-se no contorno das particulas de aluminio. Esse mecanismo
pode ter ajudado a elevar a densificacao dos sinterizados.

Por outro lado, para uma pressao menor de 400 MPa, observou-se que aumentando o teor
de reforco de 5%TiCN para 10%TiCN elevou-se a densificacdo dos compactados com o aumento
do tempo de sinterizagdo maiores que 45 min. As Figuras 4.33 e 4.35 vistos anteriormente,
mostram as diversas microestruturas obtidas nestes dois compositos. O aumento do teor de
refor¢o ajudou a ocupar espagos vazios interparticulas, além disso, conseguiu-se minimizar a
presenca dos poros de tamanhos grandes para menores em varias regides da matriz do aluminio.
Uma pressdo menor ou inadequada quando ¢ submetida nos compactados limita a deformagao
dos oxidos de aluminio, porém neste caso, os refor¢os contribuiram de forma eficiente a gerar
algumas microtrincas e por sua vez ajudados pela ndo molhabilidade do TiCN promoveu a
ativagdo e difusdo da fase liquida de Al+Mg,Si na propagagdo nos contornos das particulas de
aluminio. Dessa forma, pode-se ter elevado a densificagdo (préximo da linha de zero) obtendo-se

uma boa sinterizagdo dos compositos a temperatura de 600 °C.

e) Efeito do tempo de sinterizagdo do material compdsito adicionado com aditivos.

A Tabela 4.6 e as Figura 4.37, 4.38, 4.39, 4.40, 4.41, 4.42, 4.43, 4.44, 4.45 mostram o0s
resultados obtidos de densificagdo dos compositos sinterizados com 5% e 10%TiCN e dos
compositos adicionados com os aditivos Pb e Sn sendo eles: AA6061+5%TiCN+0,1%Pb,
AA6061+5%TiCN+0,1%Sn, AA6061+10%TiCN+0,1%Pb e AA6061+10%TiCN+0,1%Sn
obtidos a temperatura de 600°C com relagdo aos tempo de: 15, 30, 45 e 60 min. que foram
produzidos as pressoes de 400 e 800 MPa respectivamente.

Para todos os materiais € os tempos de sinterizagao utilizados como parametros de ensaio.
O desvio padrdo e a razdo ficaram abaixo de 0,2% da média das trés medidas. Isso confirma que

as densidades nao sofrerdo alteragdes significativas em todos os ensaios realizados.
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Tabela 4.6 Densificacdo dos compositos sinterizados com diversos teores de reforcos e diferentes

aditivos com relacao aos tempos de sinterizacao obtidos as pressées de 400 e 800 MPa.

Pressao Tempo Densificacido Desvio
Material (MPa) (min) padrio
15 -0,31 0,085
AA6061+5%TiCN 400 30 -0,30 0,158
45 -0,16 0,103
60 -0,16 0,121
15 -0,24 0,041
AA6061+5%TiCN+0,1%Pb 400 30 -0,36 0,136
45 -0,29 0,057
60 -0,14 0,020
15 -0,47 0,047
AA6061+5%TiCN+0,1%Sn 400 30 -0,49 0,081
45 -0,43 0,081
60 -0,17 0,041
15 0,22 0,134
AA6061+10%TiCN 400 30 -0,16 0,091
45 -0,13 0,046
60 -0,16 0,034
15 -0,02 0,052
AA6061+10%TiCN+0,1%Pb 400 30 -0,01 0,103
45 -0,02 0,031
60 -0,16 0,050
15 -0,07 0,089
AA6061+10%TiCN+0,1%Sn 400 30 -0,17 0,128
45 -0,25 0,077
60 -0,24 0,122
15 0,60 0,151
AA6061+5%TiCN 800 30 0,61 0,084
45 0,61 0,117
60 0,63 0,149
15 0,63 0,113
AA6061+5%TiCN+0,1%Pb 800 30 0,62 0,125
45 0,65 0,068
60 0,67 0,084
15 0,64 0,051
AA6061+5%TiCN+0,1%Sn 800 30 0,67 0,102
45 0,77 0,186
60 0,64 0,084
15 0,69 0,046
AA6061+10%TiCN 800 30 0,66 0,044
45 0,70 0,070
60 0,71 0,109
15 0,73 0,096
AA6061+10%TiCN+0,1%Pb 800 30 0,80 0,063
45 0,76 0,091
60 0,77 0,157
15 0,72 0,072
AA6061+10%TiCN+0,1%Sn 800 30 0,77 0,109
45 0,74 0,115
60 0,72 0,082
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Figura 4.37 Densificacdo dos compositos produzidos com diversos teores de reforco e
diferentes aditivos com relacio aos tempos de sinterizacao obtidos as pressoes de 400 e 800
MPa.

Analisando os dados da Tabela 4.6 e graficamente a Figura 4.37 podem-se ver as diferentes
curvas de densificagdo obtidos destes compositos reforcados e adicionados com aditivos Pb e Sn.
Nota-se que os valores obtidos de densificacdo destes materiais que foram produzidos as
pressoes de 800 MPa sdao muito maiores do que os valores obtidos a uma pressao de 400 MPa.

Analisando as curvas de densificagdo obtidos dos compdsitos refor¢ados adicionados com
os aditivos Pb ¢ Sn, sendo eles; AA6061+5%TiCN+0,1%Pb, AA6061+5%TiCN+0,1%Sn,
AA6061+10%TiCN+0,1%Pb e AA6061+10%TiCN+0,1%Sn que foram obtidos a pressao de 400
MPa. Observou-se, que a adicdo Pb e Sn ajudaram a aumentar os valores de densificacdo dos
compositos reforcados de 5%TiCN e 10%TiCN com o tempo de sinterizagdo de 60 min.
Entretanto, para tempos menores que 60 min, a adicdo Pb e Sn ndo tiveram a mesma eficiéncia na
sinterizagdo dos compactados, estes cairam nos valores de densificagdo quando sdo comparados
com os compositos sem adicao de aditivos (AA6061+5%TiCN). Além disso, observou-se que os
valores de densificacdo obtidos destes materiais a longo de todas as condi¢des de sinterizagdo,

que a adi¢do do Pb nestes compdsitos levaram a valores maiores de densificacdo do que
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compositos adicionados com Sn.

A adi¢@o de Pb e Sn nos compositos reforgados com 10%TiCN aumentaram os valores de
densificacdo com o tempo de sinterizacdo de 30 min, com exce¢do dos compositos adicionados
com Sn. Estes cairam rapidamente no seus valores de densificagdo com a elevagdo do tempo de
sinterizagdo quando sdo comparados com os valores obtidos dos compositos adicionados com Pb.
Além disso, a adi¢do do aditivo Pb nos compositos reforcados com 10%TiCN mostraram uma
maior eficiéncia na densificacdo do que os compositos adicionados com Sn em todas variagdes
do tempo de sinterizagao.

As Figura 4.38 e 4.39 apresentam as microestruturas obtidas dos compositos reforgados
com 5%TiCN adicionados com os aditivos Pb e Sn com relagdo aos diversos tempos de

sinterizagdo, quando foram produzidos a pressao de 400 MPa e sinterizados a temperatura 600°C.

¢) 45 min d) 60 min

Figura 4.38 Microestrutura dos compositos reforcados com 5%TiCN adicionado com Pb
(AA6061+5%TiCN+0,1%Pb)com relacio aos tempos de sinterizacio obtidos a pressiao de
400 MPa.
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Figura 4.39 Microestrutura dos compdsitos produzidos com 5%TiCN adicionado com Sn
(AA6061+5%TiCN+0,1%Sn) com relacao aos tempos de sinterizacao obtidos a pressao de
400 MPa.

Analisando as Figuras 4.38 e 4.39 e comparando a diferenga de microestruturas obtidas dos
compositos refor¢ados com 5%TiCN adicionados com 0,1%Pb e 0,1%Sn obtidos a pressao de
400 MPa. Podem-se ver nas microestruturas obtidas dos compositos adicionados com 0,1%Pb
uma maior homogeneidade e distribui¢do dos refor¢os (areas de cor brancas e brilhantes) no
contorno das particulas do aluminio, representado pela area de cor cinzenta, com presenca
minima de poros em varias regides da matriz. A variacdo de tempos de sinteriza¢ao nao alterou as
microestruturas destes compositos. Enquanto, que para os compositos adicionados com 0,1%Sn,
observou-se a pouca presenga dos reforcos na matriz do aluminio, areas de cor brancas e

brilhantes. Além disso, estes ndo se encontram bem aderidas as particulas do aluminio. A
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presenca de poros arredondadas e outras irregulares mostradas como areas escuras aumentaram
em muitas regides da matriz, podendo aumentar ainda mais os poros com o tempo de sinterizacao
de 60 min.

As Figura 4.40 e 4.41 apresentam as microestruturas obtidas dos compositos refor¢ados
com 10%TiCN adicionados com os aditivos Pb e Sn com relagdo aos tempos de sinterizagao,

quando foram produzidos a pressao de 400 MPa e sinterizados a temperatura de 600 °C.

¢) 45 min d) 60 min

Figura 4.40 Microestrutura dos compositos reforcados com 10%TiCN adicionado com Pb
(AA6061+10%TiCN+0,1%Pb) com relaciio aos tempos de sinterizaciio obtidos a pressiao de
400 MPa.

Fazendo uma comparacgdo das diferentes microestruturas obtidas dos compositos refor¢ados

com 10%TiCN adicionados com 0,1%Pb e 0,1%Sn obtidos a pressdo de 400MPa (Figuras 4.40 e
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4.41). Elas apresentaram uma microestrutura mais homogénea com uma quantidade minima de
poros arredondados, que vao diminuindo com o aumento do tempo de sinterizacdo de 45 min. Os
reforgos adicionados (maior quantidade de &reas brancas brilhantes) se encontram bem
distribuidos e fortemente aderidos as particulas de aluminio e em diversas regides da matriz.
Além disso, mostram uma pequena formagdo de fase liquida nas particulas do aluminio como

pequenos pontos de cores brancas.

¢) 45 min d) 60 min

Figura 4.41 Microestrutura dos compositos reforcados com 10%TiCN adicionado com Sn
(AA6061+10%TiCN+0,1%Sn) com relagdo aos tempos de sinterizaciao obtidos a pressdo de
400 MPa.

Por outro lado, comparando as microestruturas obtidas das Figuras 4.40 e 4.38 (vistos
anteriormente) dos compositos reforcados com 10%TiCN e 5%TiCN adicionados com 0,1%Pb

obtidos a pressdo de 400 MPa. Pode-se ver, que a adicdo do Pb, em ambos os materiais
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compositos obtidos ndo foram afetados de forma significativa. As microestruturas obtidas destes
compositos sdo muito semelhantes, elas mostram uma tendéncia minima de poros.

De igual forma, analisando e comparando as Figuras 4.41 e 4.39 dos compositos refor¢ados
com 10%TiCN e 5%TiCN adicionados com 0,1%Sn obtidos a pressdo de 400 MPa. Podem-se
ver, que a adi¢do do Sn ajudou a diminuir a incidéncia de poros obtendo-se microestruturas mais
homogéneas, principalmente nos compoésitos produzidos com 10%TiCN do que os compdsitos
contendo 5%TiCN. Nota-se, a diferenca de microestruturas obtidas entre as Figuras 4.41d e
4.39d, de como o aumento do tempo de 45 min, ajudou a diminuir a incidéncia de poros, para se
obter uma microestrutura mais homogénea e com uma maior presenga de fase liquida de
Al+Mg,Si nas particulas de aluminio.

Observando de novo a Figura 4.37 e analisando os valores obtidos de densificagao dos
compositos refor¢gados com 5%TiCN e 10%TiCN adicionados com 0,1%Pb e 0,1%Sn que foram
obtidos as pressdes de 800 MPa. Pode-se ver que os aditivos Pb e Sn contribuiram no aumento da
densificacdo dos sinterizados em ambos compositos com a elevacdo do tempo de sinterizacao
maiores que 30 min. Assim mesmo, quando sdo comparadas a influéncia dos aditivos Pb e Sn
adicionados nestes dois materiais compositos, observou-se, que os valores obtidos de
densificagdo dos compdsitos adicionados com Pb foram relativamente maiores do que os
compositos adicionados com Sn em todos os diversos tempos de sinterizacgao.

As Figuras 4.42 e 4.43 apresentam as microestruturas obtidas dos compositos reforgados
com 5%TiCN adicionados com os aditivos Pb e Sn com relacdo aos diversos tempos de
sinterizacdo, quando foram obtidos a pressdo de 800 MPa e sinterizados a temperatura de 600 °C.

Fazendo-se uma compara¢do das microestruturas obtidas dos compositos reforcados com
10%TiCN adicionados com aditivos 0,1%Pb e 1%Sn (Figuras 4.42 e 4.43). Pode-se ver que a
adicao de Pb e Sn diminuiram a incidéncia de poros em todas as microestruturas obtidas. Além
disso, estes compositos apresentam uma microestrutura mais homogénea, a presenca dos reforgos
mostrando as areas de cores brancas se encontra bem distribuidos em toda a matriz do aluminio.

Por outro lado, quando as microestruturas obtidas destes mesmos compositos refor¢ados
com 10%TiCN adicionados com Pb e Sn obtidos a pressdo de 800 MPa sdo comparados com a
pressao mais baixa de 400 MPa (vistos anteriormente nas Figuras 4.38 ¢ 4.39). Podem-se ver uma
evolugdo das microestruturas obtidas nos compositos adicionados com Sn, elas apresentam uma

ampla diminui¢cdo de poros e com uma estrutura mais homogénea. Além disso, a presenca do
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resultado da fase liquida Al+Mg,Si nas particulas de aluminio sdo mais visiveis como pequenos
pontos de cores brancas. Com exce¢do dos compositos adicionados de Pb, estes materiais
apresentaram certa semelhanca em todas suas microestruturas obtidas; diminui¢do de poros

estrutura mais homogénea e presenga maior de refor¢cos na matriz do aluminio.

¢) 45 min d) 60 min

Figura 4.42 Microestrutura dos compositos reforcados com 5%TiCN adicionado com Pb
(AA6061+5%TiCN+0,1%Pb) com relagdo aos tempos de sinterizacdo obtidos a pressao de
800 MPa.

As Figuras 4.44 e 4.45 apresentam as microestruturas obtidas dos compositos reforcados
com 10%TiCN adicionados com os aditivos Pb e Sn com relacdo aos diversos tempos de

sinterizacdo, quando foram produzidos a pressao de 800 MPa e sinterizados a temperatura de 600
°C.
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¢) 45 min d) 60 min

Figura 4.43 Microestrutura dos compdésitos refor¢cados com 5%TiCN adicionado com Sn
(AA6061+5%TiCN+0,1%Sn) com relacio aos tempos de sinterizacdo obtidos a pressio de
800 MPa.

Pode-se ver que a adi¢do de Pb e Sn, em ambos compdsitos para uma mesma pressao de
800 MPa, estes ajudaram eficientemente a melhorar a densificagdo dos compactados obtendo-se
uma microestrutura mais fina e homogénea com pouquissima presenga de poros. Além de
apresentar a fase liquida de AI+Mg,Si em muitas regides da matriz do aluminio.

Por outro lado, quando s3o comparados as microestruturas obtidas destes mesmos
compositos adicionados com aditivos Pb e Sn com os compactados obtidos a uma pressao menor
de 400 MPa (vistas nas Figuras 4.40 e 4.41). Observou-se uma grande evolugdo das

microestruturas obtidas destes materiais compositos. Sendo estas mais homogéneas e refinadas na
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sua estrutura, com presenca maior de fase liquida nas particulas do aluminio.

¢) 45 min d) 60 min

Figura 4.44 Microestrutura dos compositos reforcados com 10%TiCN adicionado com Pb
(AA6061+10%TiCN+0,1%Pb) com relacio aos tempos de sinterizacao obtidos a pressao de
800 MPa.

4.5.2 Variacao dimensional

Mediante a analise dimensional dos compactos sinterizados ¢ possivel avaliar a variacao de
suas dimensodes e volume como produto final tenha sofrido apos a sinterizacdo. Isto ¢ afetados
pelas varidveis do processo, tais como a temperatura, a pressdo, o tempo, etc. A densidade a
verde ¢ um parametro de grande importancia que pode afetar a variagdo dimensional de um
material compactado apds a sinterizacdo. Assim por exemplo, para um mesmo material em po,

uma baixa densidade a verde podera afetar fortemente a contracdo diminuindo as dimensdes
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finais do compactado.

¢) 45 min d) 60 min

Figura 4.45 Microestrutura dos compositos reforcados com 10%TiCN adicionado com Sn
(AA6061+10%TiCN+0,1%Sn) com relagdo aos tempos de sinterizacido obtidos a pressdo de
800 MPa.

a) Efeito da temperatura de sinteriza¢do da liga AA6061 e com adigdo de aditivos

A Tabela 4.7 e a Figura 4.46 mostram os resultados obtidos da variacdo longitudinal dos
compactados sinterizados da liga AA6061 e com adi¢dao de 0,1%Pb e 0,1%Sn com relagdo as
temperaturas de 590 até¢ 620 °C com intervalos de 10 °C e tempo de 30 min. Os corpos de prova
foram compactados uniaxialmente a pressao de 400 MPa.

Para todos os materiais analisados e valores obtidos de variacdo longitudinal, o desvio
padrao ficou abaixo de 0,10% das médias das trés medidas. Isso confirma e justifica que os

sinterizados tiveram pouca variacao nos resultados obtidos.
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Tabela 4.7 Variacao longitudinal dos sinterizados da liga AA6061 e com adi¢do de Pb e Sn

com relacio as temperaturas de sinteriza¢io obtidos a pressiao de 400 MPa.

Material Temperatura Variacao longitudinal Desvio padrao
(°O) (%omm) (% mm)
590 2,63 0,018
AA6061 600 2,54 0,037
610 3,16 0,019
620 3,43 0,037
590 2,41 0,048
AA6061+0,1%Pb 600 2,21 0,019
610 2,88 0,049
620 3,05 0,066
590 2,58 0,048
AA6061+0,1%Sn 600 2,45 0,081
610 3,15 0,032
620 3,36 0,019
3,6
- 3.4 Tempo de sinterizacdo: 30 min
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Figura 4.46 Variacao longitudinal dos sinterizados da liga AA6061 e com adi¢io de Pb e Sn

com relacido as temperaturas de sinterizacdo obtidos a pressao de 400 MPa.

Analisando os valores da Tabela 4.7 e graficamente a Figura 4.46 pode-se observar o

comportamento da variagdo longitudinal da liga AA6061e com aditivos de 0,1%Pb e 0,1%Sn
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com relacdo as diferentes temperaturas de sinterizagdo. Estes materiais apresentaram resultados
altamente positivos na variagdo longitudinal acima de 2,0%. Isso demonstra que os corpos de
prova foram afetados pela forte dilatacdo de suas medidas originais com a elevagao da
temperatura de sinterizagao.

A adicdo de Pb e Sn quando sdo comparados com a liga AA6061, pode-se ver que estes
aditivos tiveram um comportamento razodvel na variacdo longitudinal, principalmente nos
compactados com 0,1%Pb conseguiu-se relativamente diminuir a dilatacdo dos corpos de prova
mais do que os compactos contendo 0,1%Sn em todos os pardmetros de temperatura. A reducao
mais significativa da variagdo longitudinal destes materiais foram encontrados a temperatura 600
°C.

Um fato importante que deve ser levado em conta ¢ que a variagdo dimensional de um
compactado estd intimamente relacionada com a densidade a verde. De maneira geral, a
capacidade de contragdo de um compactado ¢ inversamente proporcional a densidade a verde.
Assim por exemplo, elevando a densidade a verde de um material pode-se aumentar a densidade
do sinterizado.

Provavelmente, uma baixa pressao de compactacao, isto € menor densidade a verde tenha
influenciado na obten¢do de elevadas variagdes dimensionais dos compactados. A Figura 4.22
vistos anteriormente, mostra claramente a eficiéncia de compactacdo dos compactados a verde
com relagdo as diversas temperaturas de sinterizacdo, estes atingiram valores entre 80 e 83% de
densidade relativa. Os corpos de prova durante seu aquecimento e sinterizacao devido a sua baixa
densidade obtida, estes contribuiram na densificagdo dos sinterizados para se obter elevadas
variagdes longitudinais de suas dimensdes finais.

Assim mesmo, a Figura 4.25 mostra os valores de densificacdo obtida dos sinterizados a
temperatura 600 °C e tempo de 30 min, observou-se que os compactados atingiram valores muito
negativos na densificagdo, isso tem contribuido para se obter compactados mal sinterizados e

com uma elevada dilatacdo de suas medidas finais.

b) Anélise da quantidade de aditivos na liga AA6061

A Tabela 4.8 e a Figura 4.47 mostram os resultados obtidos da variacdo longitudinal dos

sinterizados da liga AA6061 e dos compactados adicionados com diferentes teores de aditivos Pb
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e Sn, sendo eles: 0,1%Pb, 0,15%Pb, 0,2%Pb, 0,4%Pb, 0,1%Sn, 0,15%Sn, 0,2%Sn e 0,4%Sn que

foram produzidas a pressdao de 400 MPa e sinterizados as temperaturas de 590, 600 e 610 °C.

Tabela 4.8 Variacao longitudinal dos sinterizados da liga AA6061 e com adi¢cdo dos aditivos

de Pb e Sn com relacio as temperaturas de sinterizacio obtidos a pressao de 400 MPa.

Material Temperatura Variacao longitudinal Desvio padrao
(°O) (%o mm) (% mm)
590 2,63 0,018
AA6061 600 2,54 0,037
610 3,16 0,019
590 2,41 0,048
AA6061+0,1%Pb 600 2,21 0,019
610 2,88 0,049
590 2,82 0,018
AA6061+0,15%Pb 600 2,56 0,037
610 3,35 0,066
590 2,88 0,049
AA6061+0,2%Pb 600 2,87 0,032
610 3,23 0,081
590 3,08 0,049
AA6061+0,4%Pb 600 2,96 0,031
610 3,72 0,065
590 2,58 0,048
AA6061+0,1%Sn 600 2,45 0,081
610 3,15 0,032
590 3,07 0,049
AA6061+0,15%Sn 600 2,66 0,018
610 3,50 0,056
590 3,26 0,067
AA6061+0,2%Sn 600 2,91 0,036
610 3,39 0,067
590 3,35 0,037
AA6061+0,4%Sn 600 3,21 0,049
610 3,83 0,067

Para todos os materiais utilizados e os valores obtidos de variagdo longitudinal dos
compactados, o desvio padrdo ficou abaixo de 0,20% da média das trés medidas realizadas. Isso
confirma e justifica que os compactos sinterizados tiveram pouca variagdo nos resultados

apresentados.
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Figura 4.47 Variacao longitudinal dos sinterizados da liga AA6061 e com diferentes teores

dos aditivos Pb e Sn com relacao as temperaturas de sinterizacio obtidos a pressao de 400
MPa.

Analisando os dados da Tabela 4.8 e graficamente a Figura 4.47, pode-se ver as diferentes
curvas de variacao longitudinal obtidas destes materiais. Elas mostram valores positivos acima de
2,0% com relagdo as diversas temperaturas de sinterizacdo. Esses valores demonstram que todos
os corpos de prova sofreram uma forte dilatacdo de suas medidas originais apds a sinterizagdo. A
adicao dos diferentes teores de Pb a liga AA6061 mostraram uma boa melhora e eficiéncia na
redu¢do da variagdo longitudinal dos compactados, principalmente a temperatura de 600 °C
quando sdo comparados com os valores obtidos dos compactados adicionados de Sn em todas as
condi¢des analisadas. Acima desta temperatura, os compactados mostraram uma elevadissima
varia¢ao longitudinal de suas dimensdes finais.

A adicdo de 0,1%Pb a liga AA6061 com o aumento da temperatura de 600 °C promoveram
nos compactados sinterizados uma boa diminui¢do na variagao longitudinal, conseguiu-se reduzir
em 15% de seus valores obtidos quando sdo comparados com a liga AA6061. Entretanto, o

acréscimo do teor de aditivos acima de 0,15%Pb ou mais mostraram ser ineficientes na
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diminui¢do da variagdo longitudinal dos compactados sinterizados.

De igual forma, a adi¢do de 0,1%Sn a liga AA6061 com o aumento da temperatura afetou
na diminui¢do da variagdo longitudinal. Porém, sendo estes menores do que os compactados
adicionados com 0,1%Pb. Também, a adi¢ao de Sn acima de 0,15%Sn ou mais, tiveram o mesmo
efeito que o aditivo de Pb, pois este ndo ajudou a diminuir a variagao longitudinal dos corpos de
prova e tiveram um comportamento inferior do que os aditivos adicionados com Pb em todas as
condicdes de sinterizagao.

Resumindo, mediante a analise dos resultados obtidos destes materiais adicionados com
diferentes teores Pb e Sn, conseguiu-se estabelecer, que a melhor condi¢do de adi¢do de aditivos
fossem de 0,1%Pb e 0,1%Sn, devido a que estes aditivos tiveram um bom comportamento de
ativacdo de sinterizacdo a temperatura de 600 °C mesmo que os valores de suas variagdes
longitudinais apresentadas mostraram uma tendéncia elevada de dilatagdo. Cabe indicar, que
acima destes teores de aditivos Pb e Sn prejudicariam seriamente o acabamento final e as
dimensdes dos compactados sinterizados.

Tudo indica, que a pouca pressao de compactacao submetida na producao dos corpos de
prova foi um fator determinante para obtencdo de compactados com baixas densidades a verde.
Para estes mesmos materiais com diferentes teores de Pb e Sn (vistos anteriormente na Figura
4.19), mostra a diferenca obtida de valores de resisténcia a verde dos compactados as pressdes de
400 e 800 MPa. Observou-se, que elevando a pressao at¢ 800 MPa obtiverem-se compactados
com resisténcia a verde acima de 55% a mais do que os valores obtidos para uma pressdao de 400
MPa.

A pouca resisténcia a verde destes materiais mostraram claramente a pouca densidade
relativa a verde que tiveram antes do processo de sinterizagdo, a qual afetou a densificagdo dos
sinterizados obtendo-se uma densidade relativa menor que 80% (Figura 4.26, vistos
anteriormente) conseqiientemente, obtiveram-se compactados mal sinterizados com elevadas

variagOes dimensionais no seu acabamento final.

c¢) Efeito do tempo de sinterizagdo da liga AA6061 e com adi¢ao de aditivos

Os dados da Tabela 4.9 e as curvas da Figura 4.48 apresentam os resultados das variagdes
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longitudinais obtidas dos sinterizados da liga AA6061 e com adi¢do dos aditivos de 0,1%Pb e
0,1%Sn obtidos as pressdoes de 400 e 800 MPa e sinterizados a temperatura de 600 °C com

relagdo aos tempos de 15, 30, 45 e 60 min. respectivamente.

Tabela 4.9 Variacao longitudinal dos sinterizados da liga AA6061 e com adi¢do dos aditivos

Pb e Sn com relagio aos tempos de sinterizacio obtidos as pressoes de 400 e 800 MPa.

Pressao de Tempo de Variacgao Desvio
Material compactaciao sinterizacao longitudinal padriao
(MPa) (min) (Yomm) (%omm)
15 2,56 0,049
AA6061 400 30 2,54 0,037
45 2,76 0,049
60 2,89 0,049
15 2,12 0,037
AA6061 + 0,1%Pb 400 30 2,21 0,019
45 2,60 0,018
60 2,67 0,055
15 2,34 0,067
AA6061 + 0,1%Sn 400 30 2,46 0,081
45 2,72 0,037
60 2,81 0,049
15 0,70 0,032
AA6061 800 30 0,42 0,018
45 0,32 0,032
60 0,58 0,018
15 0,81 0,037
AA6061 + 0,1%Pb 800 30 0,36 0,049
45 0,27 0,037
60 0,55 0,049
15 1,01 0,049
AA6061 + 0,1%Sn 800 30 0,39 0,049
45 0,35 0,055
60 0,67 0,055

Para todos os materiais e os tempos utilizados como parametros de ensaio, o desvio padrao
ficou abaixo de 0,10% das médias das trés medi¢des realizadas. Isso confirma que os
compactados sinterizados tiveram pouca variacdo nos resultados obtidos nas trés medigoes
efetuadas.

Analisando os dados da Tabela 4.9 e graficamente na Figura 4.48, podem-se observar as
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diferentes curvas obtidas da variacdo longitudinal da liga AA6061 e com adi¢cdo dos aditivos
0,1%Pb e 0,1%Sn com relagdo aos diferentes tempos de sinterizagdo. Nota-se a grande diferenga
de valores obtidos da variagdo longitudinal dos compactados que foram produzidas as pressoes de

800 MPa sdao muito menores do que as obtidas a pressao de 400 MPa.
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Figura 4.48 Variac¢ao longitudinal dos sinterizados da liga AA6061 e com adicdo de Pb e Sn

com relacio aos tempos de sinterizacio obtidos as pressoes de 400 e 800 MPa.

Fazendo-se uma comparagdo de variagao longitudinal obtida dos compactados que foram
produzidas as pressdes de 400 e 800 MPa e sinterizados a temperatura 600°C com relagdao aos
diferentes tempos de sinterizagdo, constatou-se que para uma pressao de 400 MPa, a adi¢cao de
0,1%Pb mostrou uma maior diminui¢do da variacdo longitudinal dos compactados chegando a
diminuir em 15% apds a sinterizag¢do. Enquanto que, a adi¢gdo do Sn foi um pouco menor do que
os compactados adicionados com 0,1%Pb, estes diminuiram aproximadamente em 5% de suas
variacoes longitudinais. Em ambas as condigdes, para um tempo de sinterizacdo de 30 min.
Acima deste tempo ou mais, os compactados se tornaram sensiveis aumentaram em seus valores

de dimensoes finais apds a sinterizagdo, quando estes materiais sdo comparados com os valores
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obtidos da liga AA6061.

Assim mesmo, para uma pressao de 800 MPa, a adi¢ao de 0,1%Pb e 0,1%Sn contribuiram
nos sinterizados diminuindo a varia¢ao longitudinal. Com excecdo dos compactos adicionados
com Sn, pois estes tiveram um comportamento menor do que os corpos de prova adicionados
com Pb. Os resultados obtidos mostraram que aumentando o tempo de sinterizacdo de 30 a 45
min chegou-se a diminuir os valores de varia¢do longitudinal abaixo de 0,40%mm. Porém,
tempos menores ou maiores que os citados prejudicaram a variacao longitudinal dos compactados
sinterizados quando sdo comparados estes materiais com os valores obtidos da liga AA6061.

Esse efeito da diminui¢do da variagdo longitudinal dos compactados com relagdo a
elevagdo de pressdo de compactacdo estd intimamente relacionado com a densidade a verde. A
Figura 4.15 (vista anteriormente) mostraram claramente a densidade relativa obtida dos
sinterizados da liga AA6061 adicionados com 0,1%Pb e 0,1%Sn com relacdo a pressdo de
compacta¢do. Pode-se ver que aumentando a pressdo de compactacdo de 400 para 800 MPa
chegou-se a elevar em 5% o valor da densidade a verde dos compactados. Durante o aquecimento
e sinterizacdo, os corpos de prova com maiores densidades a verde tiveram um bom
comportamento na densificacdo apds a sinterizagdo com o aumento do tempo de sinterizacao. Da
mesma forma, a Figura 4.25 (vista anteriormente) mostrou que a densificagdo dos sinterizados
destes materiais, que os corpos de prova obtidos com alta densidade a verde (pressdo de 800
MPa) mostraram uma boa densificagdo com uma elevada diminuicdo de dilatagdo dos
compactados, principalmente com o aumento de tempo de 30 min de sinterizagdo. Enquanto que,
para os compactados obtidos com menores densidades a verde (pressdo de 400 MPa) se
obtiveram compactados mal sinterizados e com uma elevada dilatagdo de suas dimensdes finais

apos a sinterizacao.

d) Efeito do tempo de sinterizagdo do material composito

A Tabela 4.10 e a Figura 4.49 apresentam os resultados obtidos das variacdes longitudinais

da liga AA6061 e dos compositos AA6061+5%TiCN e AA6061+10% TiCN produzidos as

pressoes de 400 e 800 MPa e sinterizados a temperatura de 600 °C com relagdo aos tempos de

sinterizagdo de 15, 30, 45 e 60 min respectivamente.
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Para todos os materiais compdsitos e os tempos utilizados como parametros de ensaio, o
desvio padrdo ficou abaixo de 0,10% das médias das trés medidas realizadas. Isso confirma que

0s compactos sinterizados tiveram pouca variagao nos resultados obtidos.

Tabela 4.10 Variacao longitudinal dos sinterizados da liga AA6061 e dos compdsitos com

diversos teores de reforco com relaciao aos tempos de sinterizacio obtidos as pressoes de 400

e 800 MPa.
Pressao de Tempo de Variacgao Desvio
Material compactaciao sinterizacao longitudinal padriao
(MPa) (min) (Yomm) (%omm)
15 2,56 0,049
AA6061 400 30 2,54 0,037
45 2,76 0,049
60 2,89 0,049
15 0,81 0,037
AA6061+5%TiCN 400 30 0,63 0,049
45 0,65 0,037
60 0,69 0,019
15 0,61 0,064
AA6061+10%TiCN 400 30 0,36 0,018
45 0,42 0,067
60 0,62 0,049
15 0,70 0,032
AA6061 800 30 0,42 0,018
45 0,32 0,032
60 0,58 0,018
15 0,08 0,037
AA6061+5%TiCN 800 30 0,06 0,032
45 0,06 0,032
60 0,12 0,018
15 0,06 0,018
AA6061+10%TiCN 800 30 0 0
45 0 0
60 0,06 0,032

Analisando os dados da Tabela 4.10 e graficamente na Figura 4.49 pode-se observar as
diversas curvas obtidas de variagdo longitudinal dos sinterizados da liga AA6061 e dos
compositos reforcados com 5% e 10%TiCN com relagdo aos diversos tempos de sinterizagao.

Nota-se que os melhores resultados de variagdo longitudinal destes materiais foram encontradas
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quando obtidos a uma elevada pressdao de 800 MPa em relacdo aos compactados obtidos a uma

pressdo baixa de 400 MPa.
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Figura 4.49 Variacio longitudinal dos sinterizados da liga AA6061 e dos compdsitos com

diferentes teores de reforco com relacdo aos tempos de sinterizacao obtidos as pressoes de
400 e 800 MPa.

Observou-se para a pressdo de 400 MPa, a adicdo de reforgos de 5% e 10% TiCN a liga
AA6061. Estes ajudaram a diminuir os valores das varia¢des longitudinais entre 3,0 e 6,0 vezes
de suas dimensdes finais dos compositos citados com o aumento do tempo de sinterizacdo de 30
min quando sdo comparados com os valores obtidos da liga AA6061. Tempos maiores que 30
min de sinterizagdo podem aumentar a variagdo dimensional dos sinterizados, porém sem
prejudicar seu acabamento final.

Por outro lado, para a pressdao de 800 MPa adicionando os mesmos teores de refor¢co de 5%
e 10%TiCN nos compositos obtidos. Os reforcos diminuiram drasticamente a variacdo

longitudinal dos sinterizados. Para ambos compositos sinterizados observou-se uma tendéncia
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minima de dilatagdo de suas variacdes longitudinais (valores quase nulos). Além disso, as
variagdes dos tempos de sinterizacdo ndo alteraram significativamente os valores obtidos das
variacoes longitudinais destes materiais em todas as condigdes de sinterizagdo, quando sdo
comparados com os valores obtidos da liga AA6061.

O efeito da diminuicdo das variagdes longitudinais dos compactos sinterizados com a
adicao dos teores de reforco de 5% e 10%TiCN se deve principalmente a elevagdo da densidade a
verde que apresentaram estes materiais com o aumento da pressao de compactagdo. A Figura
4.16 apresentada anteriormente, mostrou as diferencas de densidades a verde dos compactados
destes mesmos materiais quando foram produzidas as diversas pressdes de compactagdo.
Observou-se, que aumentando a pressao de 400 para 800 MPa elevou-se a densidade a verde dos
compactados aproximadamente em 6% o valor da densidade relativa. Além disso, a Figura 4.32
vistos anteriormente, mostrou a influéncia dos teores de reforco com 5% e 10%TiCN na
densidade a verde quando foram obtidas as pressdes de 400 e 800 MPa. Observaram-se, para
ambos os teores de reforco e apoiados pela pressao de 800 MPa nos compactados produzidos,
que estes tiveram um efeito relevante apds a sinterizagdo. Conseguiu-se elevar a densificagdo dos
compactados (valores proximos de zero) a qual promoveu a contragdo dos compactados

diminuindo a variacdo dimensional a valores bem baixos (quase nulos).

e) Efeito do tempo de sinterizagdo do material composito adicionado com aditivos

A Tabela 4.11 e a Figura 4.50 apresentam os resultados obtidos de variagdes longitudinais
dos compositos contendo 5% e 10%TiCN de reforco e adicionados com 0,1%Pb e 0,1%Sn, sendo
eles: AA6061+5%TiCN+0,1%Pb, AA6061+5%TiCN+0,1%Sn, AA6061+10%TiCN+0,1%Pb e
AA6061+10%TiCN+0,1%Sn que foram produzidos as pressdes de 400 e 800 MPa, sinterizados a
temperatura de 600°C com relagdo aos diversos tempos de sinterizacao de 15, 30, 45 e 60 min.

Para todos os materiais e tempos utilizados como parametros de ensaio, o desvio padrao
ficou abaixo de 0,10% das médias das trés medidas realizadas. Isso demonstra que os

compactados sinterizados nao tiveram alteragdes significativas nos resultados obtidos.
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Tabela 4.11 Variacao longitudinal dos compésitos sinterizados com diversos teores de reforgo e

diferentes aditivos com relaciao aos tempos de sinterizaciao obtidos as pressoes de 400 e 800MPa.

Material Pressao Tempo Var. longitudinal | Desvio Padrio
(MPa) (min) (% mm) (Yomm)
15 0,81 0,037
AA6061 + 5%TiCN 400 30 0,63 0,049
45 0,65 0,037
60 0,69 0,019
15 0,92 0,032
AA6061+5%TiCN + 0,1%Pb 400 30 0,96 0,032
45 0,69 0,049
60 0,68 0,049
15 1,23 0,049
AA6061+5%TiCN + 0,1%Sn 400 30 1,20 0,019
45 1,13 0,049
60 0,77 0,049
15 0,61 0,064
AA6061 + 10%TiCN 400 30 0,36 0,018
45 0,42 0,067
60 0,62 0,049
15 0,59 0,018
AA6061+10%TiCN+0,1%Pb 400 30 0,58 0,018
45 0,48 0,032
60 0,52 0,018
15 0,87 0,049
AA6061+10%TiCN+0,1%Sn 400 30 0,87 0,049
45 0,73 0,032
60 0,74 0,049
15 0,08 0,037
AA6061 + 5%TiCN 800 30 0,06 0,032
45 0,06 0,032
60 0,12 0,018
15 0,06 0,032
AA6061+5%TiCN + 0,1%Pb 800 30 0 0
45 0,05 0,037
60 0 0
15 0,06 0,032
AA6061+5%TiCN + 0,1%Sn 800 30 0,07 0,037
45 0,02 0,018
60 0 0
15 0,06 0,018
AA6061 + 10%TiCN 800 30 0 0
45 0 0
60 0,06 0,032
15 0,04 0,018
AA6061+10%TiCN+0,1%Pb 800 30 0,06 0,032
45 0 0
60 0,05 0,037
15 0 0
AA6061+10%TiCN+0,1%Sn 800 30 0,07 0,037
45 0 0
60 0,04 0,018
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Figura 4.50 Variacao longitudinal dos compdsitos sinterizados com diversos teores de

reforco e diferentes aditivos com relacao aos tempos de sinterizacio obtidos as pressoes de
400 e 800 MPa.

Analisando os dados da Tabela 4.11 e graficamente na Figura 4.50 pode-se ver as diversas
curvas obtidas de variagdo longitudinal dos compositos sinterizados com teores de reforcos de
5% e 10%TiCN adicionados com os aditivos Pb e Sn com relagdo aos diversos tempos de
sinterizagdo. Na parte superior do grafico, encontram-se as curvas de variagdo longitudinal dos
compactados as pressoes de 400 MPa, e na parte inferior bem préximo a linha zero, encontram-
se os valores obtidos de variacao longitudinal dos compactados a pressao de 800 MPa.

Analisando em primeiro lugar, os compdsitos produzidos a pressdo de 400 MPa, pode-se
observar que as adi¢des de Pb e Sn tiveram um efeito diferente no comportamento da variacao
longitudinal dos compactados quando sao comparados com os compoésitos sem adigdo de aditivos
(AA6061+5%TiCN e AA6061+10%TiCN). Observou-se que a adi¢do de Sn nos compositos com
teores de reforgo de 5% e 10%TiCN foram afetadas na variacdo longitudinal dos compactos

sinterizados com aumento do tempo de sinterizagdo em todas as condigdes de sinterizagdo, com
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excecdo do Pb, este ajudou a diminuir a variagdo longitudinal dos compactados com o aumento
do tempo de sinterizagdo de 60 min. Entretanto, para tempos menores que 60 min, observou-se
nestes compdsitos um aumento maior da variacdo longitudinal, sendo a mais prejudicada o
composito adicionado com Sn do que o compodsito com Pb.

Por ultimo, analisando os resultados obtidos de variacdo longitudinal dos sinterizados que
foram produzidos a pressdo de 800 MPa, Pode-se ver que a adigdo de Pb e Sn nos compositos
reforgados com 5%TiCN e 10%TiCN ndo foram afetadas significativamente na variagdo
longitudinal dos corpos de prova em todas as condi¢des de tempo de sinterizagdo quando sao
comparados com os valores obtidos dos compdsitos sem adicao de aditivos (AA6061+5%TiCN e
AA6061+10%TiCN). Além disso, os valores de variagdo longitudinal destes materiais se
encontram bem proximos da linha zero. Isso indica que os compactados ndo tiveram alteragdes
significativas nos seus valores dimensionais apds a sinterizagao.

O aumento da varia¢do longitudinal destes mesmos compositos reforcados adicionados
com Pb e Sn, se deve primordialmente, a baixa densidade relativa em verde obtida a pressao de
400 MPa quando sao comparados com a densidade a verde a pressao de 800 MPa (vista na Figura
4.16). A pouca pressdao de compactacao pode ter influenciado nos compactados, os aditivos Pb e
Sn ndo contribuiram na sinterizagdo e melhorar a distribuicdo dos reforgos entre as particulas de
aluminio. Possivelmente, devido a esse fato se obtiveram valores baixos na densificagdo dos
sinterizados (vista na Figura 4.37). No entanto, o aumento do tempo sinterizacdo de 60 min
apoiada pela temperatura de 600 °C ajudaram a recuperar a densificagdo destes materiais, ainda
que os valores obtidos fossem menores que os valores obtidos dos compositos reforcados sem
aditivos.

Por outro lado, para a pressao de compactagdo de 800 MPa, a adicdo Pb e Sn nos
compositos refor¢ados com 5% e 10%TiCN, tiveram um efeito diferente na ativagdo de
sinterizacdo dos compactados. Estes aditivos adicionados ndo alteraram os valores obtidos de
variagdo longitudinal destes materiais em todas as condi¢des de tempos de sinterizagdo quando
sdo comparados com os valores obtidos dos compositos reforcados sem aditivos

(AA6061+5%TiCN e AA6061+10%TiCN).

154



4.5.3 Comparacao de densidades a verde e ap0s a sinterizagao

a) Densidade apds compactacao e apds sinterizagao da liga AA6061 e com adicao de aditivos

A Figura 4.51 apresenta os valores obtidos de densidades relativa dos compactados a verde
e dos compactados sinterizados da liga AA6061 e com adicao dos aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn que
foram obtidos as pressdes de 400, 600 e 800 MPa, sinterizados a temperatura de 600 °C e tempo

de 30 min respectivamente.
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Figura 4.51 Densidade relativa ap6s compactacio e apos sinterizacao da liga AA6061 e com

adicao dos aditivos Pb e Sn obtidos a diferentes pressoes de compactacio.

Para todos os materiais € as pressdes de compactagdo utilizada como parametros de
ensaio, o desvio padrdo ficou abaixo de 0,10% da média das trés medidas. Isso confirma e
justifica que as densidades obtidas dos compactados a verde e apds a sinterizagao tiveram pouca

variagdo nos resultados obtidos.
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Analisando a Figura 4.51 podem-se ver as diferentes curvas ascendentes das densidades
relativas obtidas com o aumento da pressao de compactagdo, tanto nos compactados a verde,
assim como nos sinterizados da liga AA6061 e contendo os aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn. Nota-se
que os valores obtidos de densidades dos compactados a verde sdo superiores aos dos
compactados sinterizados. A adi¢cdo Pb e Sn ajudaram a elevar os valores de densidades relativa
dos compactados a verde e dos sinterizados aproximadamente em 2% a mais do que os valores
obtidos da liga AA6061, para uma pressdao de compactacao de 800 MPa.

Pode-se ver para uma pressao de compactacao de 400 MPa, a enorme diferenga de valores
obtidos entre as densidades a verde com relacdo as densidades dos compactados sinterizados. Os
valores encontrados de densidade a verde mostraram ser maiores em 10% a mais de sua
densidade relativa do que os valores obtidos nos sinterizados. Isso demonstra de que houve
dilatagdo nas dimensdes dos compactados apds a sinterizagdo para uma mesma pressao de
compactacdo. Portanto, pode-se dizer de que maior sera a dilatagdo dos compactados a pressdes
menores pela baixa compactacdo que foi submetida. Por outro lado, observou-se que ¢ possivel
minimizar a dilatacdo dos sinterizados e aumentar sua eficiéncia, elevando a pressao de

compactagdo acima de 600 MPa ou mais.

b) Densidade ap6s compactagdo e apds sinterizacdo dos compositos produzidos

A Figura 4.52 apresenta os valores obtidos de densidades dos compactados a verde e dos
sinterizados da liga AA6061 e dos compdsitos sinterizados contendo 5% e 10%TiCN de reforco
que foram produzidos as pressdes de 400, 600 e 800 MPa, sinterizados a temperatura de 600 °C e
tempo de 30 min respectivamente.

Para todos os materiais e as pressoes de compactagdo utilizados como parametros de
ensaio, o desvio padrdo ficou abaixo de 0,10% da média das trés medidas. Isso confirma que a
densidade obtida dos compactados a verde e apds a sinterizacdo, teve pouca variagdo nos
resultados obtidos.

Analisando graficamente a Figura 4.52 podem-se ver as diferentes curvas de densidades
relativas obtidas dos compactados a verde e dos compactados sinterizados tanto da liga AA6061
e dos compositos contendo 5% e 10%TiCN de reforco obtidos a diferentes pressoes de

compactacdo. Nota-se que os valores obtidos de densidade relativa a verde sdo maiores do que as
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densidades relativas dos sinterizados em todas as condi¢des de compactagao.
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Figura 4.52 Densidade relativa apés compactac¢io e apos sinterizacio da liga AA6061 e dos

compositos com diferentes teores de reforco obtidos a diferentes pressoes de compactacao.

Fazendo-se uma comparacao de densidades relativas obtidas entre os compactados a verde e
dos compactados sinterizados. Pode-se ver que os valores obtidos para as duas densidades
citadas, que a adicdo dos teores de reforco de 5% e 10%TiCN a liga AA6061 aumentaram as
densidades do material aproximadamente em 6% a mais de sua densidade relativa com a elevacao
da pressao de compactagao de 400 para 800 MPa. Nota-se, que os valores obtidos dos compositos
contendo 5%TiCN de refor¢o sdo menores do que os compositos reforcados com 10%TiCN nas
mesmas condigdes de compactagdo. Entretanto, observou-se que para uma mesma pressao de
compactagao de 400 MPa, a adi¢do dos refor¢os com 5% e 10%TiCN mostraram sua eficiéncia
de ativacdo apds a sinterizacdo, aumentaram acima de 10% em seus valores de densidade
relativa. Enquanto, que para a pressdo de 800 MPa, o aumento da densidade relativa do

sinterizado foi apenas de 4% em seus valores obtidos quando estes materiais sdo comparados
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com as densidades relativas do sinterizado da liga AA6061.

O fato de ter valores superiores de densidade relativas de compactacdo com relagdo a
densidade do sinterizado para uma mesma pressao de compactacao, se deve principalmente a
densidade inicial do compactado a verde. Assim, para a pressao de compactacao de 400 MPa, os
compactados s3o menos favorecidos pela for¢a submetida de pressdo e contato de friccdo entre as
particulas de aluminio e do refor¢o. Apos a sinterizagdo dos compactados com teores de reforgo
de 5%TiCN mostraram uma dilatagdo maior em suas dimensdes finais do que os compositos com
teores de reforco de 10%TiCN.

Por outro lado, elevando a pressdo de compactacdo at¢ 800 MPa, conseguiu-se nos
compositos com teores de refor¢co de 5% e 10%TiCN diminuir por totalidade a variagdo de
densidades entre do compactado em verde e do sinterizado, as forgas submetidas de pressao,
favoreceram a um maior contato e de coesdo entre as particulas do aluminio e dos reforgos, o
qual favoreceu a um diminuicdo dos espagos vazios de interparticulas. Esse efeito resulta apds a
sinterizagdo na obten¢do de compactados com elevadas densidades e com uma minima variacao

de suas dimensdes finais.

c) Densidade apds compactacdo e ap0s sinterizagdo dos compdsitos adicionados com aditivos

A Figura 4.53 mostra os resultados obtidos de densidades dos compactados a verde e dos
compositos reforcados com 5% e 10%TiCN e adicionados com os aditivos Pb e Sn, sendo eles,
AA6061+5%TiCN+0,1%Pb, AA6061+5%TiCN+0,1%Sn, AA6061+10%TiCN+0,1%Pb e
AA6061+10%TiCN+0,1%Sn que foram produzidos as pressdes de 400, 600 e 800 MPa,
sinterizados a temperatura de 600 °C e tempo de 30 min.

Analisando as diferentes curvas obtidas de densidades relativas dos compactados a verde e
dos sinterizados destes materiais compositos contendo 5% e 10%TiCN de reforco e adicionados
com Pb e Sn com relacdo as diversas pressdes de compactagdo. Pode-se ver a tendéncia crescente
de todas as curvas de densidades relativas com a elevacdo da pressdo de compactacao

independente da quantidade de reforcos e dos aditivos utilizados na obtengao dos compdsitos.
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Figura 4.53 Densidade relativa apés compactacio e apoés sinterizacao dos compositos com
diversos teores de reforco e diferentes aditivos obtidos a diferentes pressoes de

compactacio.

A adicdo separada dos aditivos Pb e Sn em cada um dos compositos refor¢ados com
5%TiCN e 10%TiCN, mostraram que as densidade relativas obtidas dos compactados a verde sdo
maiores do que os sinterizados. Além disso, os aditivos ndo ajudaram a minimizar a dilata¢do dos
compactados sinterizados, principalmente quando foram obtidos a pressao de 400 MPa.

Por outro lado, a adi¢do de Pb e Sn ndo tiveram o mesmo efeito na densidade dos
sinterizados a pressao de 800 MPa. Absolutamente, a adicdo destes aditivos nao alteraram os
valores obtidos de densidades relativas dos compactados a verde e dos sinterizados quando estes
materiais sdo comparados com valores obtidos dos compositos refor¢cados sem adig¢do de aditivos

de AA6061+5%TiCN e AA6061+10%TiCN.
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4.6 Caracterizacdo das propriedades mecanicas dos sinterizados produzidos: resisténcia a

flexao e dureza

a) Efeito da temperatura de sinterizagdo da liga AA6061 e com adicdo de aditivos

A Tabela 4.12 e a Figura 4.54 apresentam os resultados obtidos de resisténcia a flexdo e
dureza dos compactados da liga AA6061 e com adicdo dos aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn com
relacdo as temperaturas de 590, 600, 610 e 620°C.

Os valores de resisténcia a flexdo e dureza obtida destes materiais com relagdo as
temperaturas selecionadas, mostraram que os desvios padrdo ficaram abaixo de 5% e 2%
respectivamente, da média das trés amostras analisadas. Isso confirma que os compactados

sinterizados tiveram pouca variagao nos resultados obtidos.

Tabela 4.12 Resisténcia a flexdo e dureza dos sinterizados da liga AA6061 e com adicao de

Pb e Sn com relacio as temperaturas de sinterizacio obtidos a pressio de 400 MPa.

Material Temperatura Resist. a Desvio Dureza Desvio
(°C) flexdo (MPa) padrio (Hv30) padrao

590 104,5 4,9 72,0 1,3

AA6061 600 113,0 3,2 75,5 1,4

610 108,0 5,5 75,0 2,2

620 106,0 5,9 72,6 0,8

590 117,0 5,9 84,0 1,0

AA6061+0,1%Pb 600 116,0 5,2 85,5 1,2

610 104,0 4,8 77,0 1,8

620 99,0 4,9 72,0 0,8

590 112,0 3,2 83,0 0,6

AA6061+0,1%Sn 600 110,0 3,2 82,7 1,0

610 101,0 3,2 72,4 1,3

620 96,0 4,3 70,8 0,9
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Figura 4.54 Resisténcia a flexido e dureza dos sinterizados da liga AA6061 e com adicio dos

aditivos Pb e Sn com relagdo as temperaturas de sinterizacio obtidos a pressiao de 400 MPa.
Analisando os dados da Tabela 4.12 e graficamente na Figura 4.54, pode-se ver as diversas

curvas obtidas da resisténcia a flexdo e dureza dos compactados da liga AA6061 e com adicao

dos aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn. Estes materiais aumentaram suas propriedades mecanicas com a
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elevacdo da temperatura de sinteriza¢do, porém cairam rapidamente acima de 610 °C ou mais. A
adicdo de Pb e Sn nos compactados produziram uma répida queda em suas propriedades
mecanicas com a elevagdo da temperatura, principalmente nos compactados contendo 0,1%Sn.
Estes se tornaram muito sensiveis a temperatura em todas as condigdes de sinterizagao quando
sdo comparados com os compactados adicionados com 0,1%Pb. Enquanto, que para os
compactados da liga AA6061 a diminui¢do de suas propriedades mecanicas foram muito mais
lentas com a elevagdo da temperatura.

Realizando uma analise comparativa dos resultados obtidos de propriedades mecanicas com
propriedade fisicas obtidas da liga AA6061 e com adigdo de 0,1%Pb e 0,1%Sn, vistas
anteriormente na Figura 4.21, que a densidade relativa dos sinterizados, mostrou a mesma
tendéncia dos resultados de resisténcia a flexdo e dureza. Assim, para ambas as propriedades
tanto fisicas como mecanicas observou-se que os melhores resultados encontrados foram a
temperatura de 600 °C para todos os materiais analisados.

Entretanto, o alto numero de poros e a forte dilatagdo que apresentaram os compactados em
suas dimensoes finais devido a pouca pressdao de compactagdo, ndo simplesmente afetaram a
densificacdo e a variacao longitudinal dos materiais sinterizados (vistas nas Figuras 4.21 e 4.46)
sendo que também, influenciaram muito em suas propriedades mecanicas, afetando a resisténcia a

flexdo e dureza destes materiais com a elevagdo da temperatura de sinterizagao.

b) Efeito da quantidade de aditivos na liga AA6061

A Tabela 4.13 e a Figura 4.55 mostram os resultados obtidos de resisténcia a flexao e
dureza dos sinterizados da liga AA6061 e com adi¢cdo de diferentes teores dos aditivos Pb e Sn
sendo eles: 0,1%Pb, 0,15%Pb, 0,2%Pb, 0,4%Pb, 0,1%Sn, 0,15%Sn, 0,2%Sn e 0,4%Sn (%omassa)
com relagdo as temperaturas de sinterizacdo de 590, 600 e 610 °C respectivamente.

Para todos os valores de resisténcia a flexdo e dureza e as temperaturas selecionadas, os
desvios padrao destas propriedades ficaram abaixo de 5% e 2% respectivamente das trés amostras
analisadas. Isso confirma e justifica que os compactados sinterizados tiveram pouca variacao nos

resultados obtidos.
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Tabela 4.13 Resisténcia a flexio e dureza dos sinterizados da liga AA6061 e com diferentes
teores dos aditivos Pb e Sn com relacdo as temperaturas de sinterizacio obtidos a pressao

de 400 MPa.

Material Temperatura | Resisténcia Desvio Dureza Desvio
°O) a flexao padriao (Hv30) padriao
(MPa)

590 104,5 4,9 72,0 1,3
AA6061 600 113,0 3,2 75,5 1,4
610 108,0 5,5 75,0 2,2
590 117,0 5,9 84,0 1,0
AA6061+0,1%Pb 600 116,0 52 85,5 1,2
610 104,0 4,8 77,0 1,8
590 114,0 5,0 84,0 1,0
AA6061+0,15%Pb 600 118,0 4,0 85,0 2,0
610 106,0 3,0 74,0 1,3
590 107,0 6,0 82,0 1,5
AA6061+0,2%Pb 600 114,0 55 85,0 2,0
610 105,0 6,0 79,0 1,5
590 104,5 6,0 72,0 0,8
AA6061+0,4%Pb 600 105,0 4,0 74,0 1,3
610 94,0 3,0 71,5 1,2
590 112,0 3,2 83,0 0,6
AA6061+0,1%Sn 600 110,0 3,2 82,7 1,0
610 101,0 3,2 72,4 1,3
590 108,0 6,0 78,0 2,0
AA6061+0,15%Sn 600 107,0 5,0 80,5 1,5
610 98,0 3,5 69,0 1,2
590 102,5 4,0 81,0 2,0
AA6061+0,2%Sn 600 108,5 3,0 79,0 1,0
610 100,0 3,5 78,5 1,0
590 98,0 5,0 73,0 1,7
AA6061 + 0,4%Sn 600 96,0 3,0 70,0 1,2
610 93,0 5,0 69,0 0,8

Pode-se ver que os valores obtidos tanto da resisténcia a flexdo e a dureza dos sinterizados
da liga AA6061 e com diferentes teores dos aditivos Pb e Sn aumentaram com a elevagdo da
temperatura de sinterizagdo até 600°C, acima desta temperatura os valores encontrados
comecaram a cair rapidamente independente da quantidade dos teores de aditivos e tragos

elementos utilizados.
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Figura 4.55 Resisténcia a flexio e dureza dos sinterizados da liga AA6061 e com diferentes
teores dos aditivos Pb e Sn com relagcio as temperaturas de sinterizacio obtidos a pressao

de 400 MPa.
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Realizando-se uma comparacao dos sinterizados produzidos com diferentes quantidades de
aditivos Pb e Sn adicionadas a liga AA6061 foram vistos que a presenca de Pb nos compactados
sinterizados teve uma maior eficiéncia no aumento de suas propriedades mecanicas com relacao
aos compactados adicionados de Sn em todas as condi¢des de sinterizacao.

Da mesma forma, fazendo-se uma analise comparativa entre os resultados obtidos de suas
propriedades mecanicas com suas propriedade fisicas da liga AA6061 e com diferentes teores dos
aditivos Pb e Sn (vistas na Figura 4.24). Mostram as densidades relativas obtidas destes materiais
e as curvas obtidas apresentam a mesma tendéncia dos valores obtidos da resisténcia a flexao e
dureza. Também, constatou-se que a adi¢do dos teores de aditivos 0,1%Pb e 0,15%Pb ou dos
aditivos 0,1%Sn e 0,15%Sn a liga AA6061 a temperatura de 600 °C foram suficientes para ajudar
ativar a sinterizacdo dos compactados, além de elevar suas propriedades mecanicas. Acima de
0,2%Pb ou 0,2%Sn ou mais quantidade de aditivos ndo ajudaram na ativacdo de sinterizagdao dos
compactados, pelo contrdrio, diminuiram drasticamente suas propriedades fisicas e mecanicas
com o aumento da temperatura. Tudo indica, que uma das causas seja a pouca pressao de
compactagao submetida na obtencdo dos compactados tenha sido uns dos fatores para a obtencao
de compactados altamente porosos e com uma elevada dilatacdo de suas dimensoes finais (vistas
na Figura 4.47) devido a todos esses fatores, os compactados foram prejudicadas seriamente em

suas propriedades mecanicas .

¢) Efeito do tempo de sinterizagdo da liga AA6061 e com adi¢ao de aditivos

A Tabela 4.14 e a Figura 4.56 apresentam os resultados obtidos da resisténcia a flexdo e
dureza dos sinterizados da liga AA6061 e com adicdao dos aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn quando
foram produzidos as pressoes de 400 e 800 MPa e sinterizados a temperatura de 600 °C com
relagdo aos diversos tempos de sinterizacao de 15, 30, 45 e 60 min respectivamente.

Para todos os valores de resisténcia a flexao e de dureza obtida e os tempos de sinterizacao
utilizados, os desvios de padrdo ficaram abaixo de 5% e 2% respectivamente da média das trés
amostras analisadas. Isso mostra que os sinterizados tiveram pouca alteragdo nos resultados

obtidos.
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Tabela 4.14 Resisténcia a flexdo e dureza dos sinterizados da liga AA6061 e com adicao de

Pb e Sn com relacio aos tempos de sinteriza¢io obtidos as pressoes de 400 e 800 MPa.

Material Pressdo | Tempo | R. aflexdo | Desvio Dureza Desvio
(MPa) (min) (MPa) padriao (Hv30) padriao
15 102,0 4,0 77,0 1,8
AA6061 400 30 113,0 3,0 75,5 1,4
45 109,0 4,0 78,0 1,0
60 104,0 6,0 73,5 0,9
15 115,0 4,0 84,0 1,6
AA6061+0,1%Pb 400 30 115,5 6,0 86,0 1,6
45 110,0 5,0 79,5 2,0
60 105,0 5,0 77,0 1,4
15 108,0 4,5 81,0 2,0
AA6061+0,1%Sn 400 30 110,0 3,0 83,0 0,6
45 108,0 2,0 76,5 2,0
60 103,0 4,5 74,0 1,3
15 208,0 4,5 145,0 2,5
AA6061 800 30 209,5 4,5 149,0 1,5
45 227,0 4,5 153,0 1,5
60 209,0 2,0 144,0 2,7
15 201,0 6,0 132,0 2,0
AA6061+0,1%Pb 800 30 218,5 4,0 154,5 2,6
45 232,0 8,0 152,0 2,5
60 214,0 8,0 147,0 2.4
15 188,5 8,0 128,0 2,0
AA6061+0,1%Sn 800 30 229,0 7,0 149,5 2,5
45 235,0 10,0 151,0 3,0
60 212,0 9,0 140,0 2,2

Analisando os resultados obtidos dos dados da Tabela 4.14 e graficamente a Figura 4.56.
Pode-se ver que os valores obtidos de resisténcia a flexdo e dureza destes materiais que foram
obtidos a pressdao de 800 MPa sdo muito maiores, aproximadamente quase o dobro dos valores
obtidos a pressdao de 400 MPa em todas condi¢des de sinterizacao. A adicdo de Pb e Sn para estas
duas pressoes de compactagao mostraram uma pequena elevagao de suas propriedades mecanicas
com o aumento do tempo de sinterizagdo entre 30 e 45 min, quando sdo comparados com 0s

valores obtidos da liga AA6061.
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Figura 4.56 Resisténcia a flexdo e dureza dos sinterizados da liga AA6061 com adi¢cao dos
aditivos Pb e Sn com relacdo aos tempos de sinterizacao obtidos as pressoes de 400 e 800

MPa.
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Fazendo-se uma comparacdo entre os resultados obtidos de suas propriedades fisicas e as
mecanicas destes materiais. Pode-se observar que hd uma semelhanga na tendéncia das curvas
obtidas para as duas pressdes de 400 e 800 MPa (vistas na Figura 4.25). Observou-se que as
adi¢des de 0,1%Pb e 0,1%Sn a liga AA6061 ajudaram a ativar a sinterizacdo dos corpos de
prova, melhorando suas propriedades fisicas (densificagdo e variagdo dimensional),
principalmente quando foram obtidas a pressdo de 800 MPa com o aumento do tempo de
sinterizagdo de 30 min. O Pb e Sn, também ajudaram a melhorar a tendéncia de dilatacdo e
controlar a variagdo dimensional dos corpos de prova (vistas na Figura 4.48). Também, foi
observada uma grande evolucdo das microestruturas obtidas destes materiais. Elas mostram
estruturas mais homogéneas com presenca de fase liquida de AI+Mg,Si, apresentou também uma
diminui¢do de poros com o tempo de 30 min de sinterizagdo (vistas nas Figuras 4.29 ¢ 4.31).
Conseqlientemente, nessas condigdes de pressao e temperatura, os compactados melhoraram em
suas propriedades mecanicas.

Por outro lado, para os compactados da liga AA6061 e com adicdo de Pb e Sn, obtidos a
pressao de 400 MPa, constatou-se através dos resultados valores péssimos em suas propriedades
fisicas, de densificacdo e variagdo dimensional (vistas nas Figuras 4.25 e 4.48). Apds a
sinterizagdo foram observados nas microestruturas destes materiais, uma estrutura altamente
porosas e mal sinterizadas (vistas nas Figuras 4.26, 4.28 e 4.30) que influenciou diretamente nas
propriedades mecanicas, tanto na resisténcia a flexao e dureza. Devido a este fato, foi impossivel

de sinterizar os compactados nestas condigdes de pressao, temperatura e tempo de sinterizacao.

d) Efeito do tempo de sinterizacdo do material compdsito

A Tabela 4.15 e a Figura 4.57 mostram os resultados obtidos da resisténcia a flexao e
dureza da liga AA6061 e dos compositos sinterizados reforcados com 5% e 10%TiCN que foram
produzidos as pressdes de 400 e 800 MPa, sinterizados a temperatura de 600°C com relagdo aos
tempos de sinterizacao de 15, 30, 45 e 60 min respectivamente.

Para todos os valores obtidos de resisténcia a flexao e dureza destes materiais compositos €
tempos de sinterizacdo, os desvios padrao ficaram abaixo de 5% e 2% respectivamente da média

das trés amostras analisadas. Isso confirma e justifica que os compactados sinterizados tiveram
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pouca variagdo nos resultados obtidos.

Tabela 4.15 Resisténcia a flexdo e dureza dos sinterizados da liga AA6061 e dos compadsitos
com diferentes teores de reforco com relacao aos tempos de sinterizacao obtidos as pressoes

de 400 e 800 MPa.

Material Pressao | Tempo Res. a Desvio Dureza Desvio
(MPa) (min) flexao padrao (Hv30) padrao
(MPa)
15 102,0 4,0 77,0 1,8
AA6061 400 30 113,0 3,0 75,5 1,4
45 109,0 4,0 78,0 1,0
60 104,0 6,0 73,5 0,9
15 141,0 5,0 123,5 1,0
AA6061+5%TiCN 400 30 138,0 6,0 127,0 3,0
45 139,0 5,0 124,0 1,9
60 140,0 5,0 126,0 1,9
15 156,0 3,0 136,0 2,0
AA6061+10%TiCN 400 30 160,0 6,7 137,0 1,0
45 159,5 5,0 136,0 2,0
60 160,0 4,5 131,0 3,0
15 208,0 4,5 145,0 2,5
AA6061 800 30 209,5 4,5 149,0 1,5
45 227,0 4,5 153,0 1,5
60 209,0 2,0 144,0 2,7
15 2217,5 9,0 177,5 3,0
AA6061+5%TiCN 800 30 230,8 6,5 174,0 3,0
45 232,5 8,0 176,0 1,8
60 242,0 8,0 172,0 1,8
15 261,0 7,5 185,0 2,0
AA6061+10%TiCN 800 30 258,0 6,7 182,0 1,9
45 272,5 6,0 188,0 2,0
60 244,0 9,0 181,0 3,0

Analisando os dados da Tabela 4.15 e graficamente a Figura 4.57 pode-se observar as
diversas curvas obtidas de resisténcia a flexdo e de dureza da liga AA6061 e dos compositos
reforcados com 5% e 10%TiCN. Nota-se, que nestes materiais os valores obtidos de suas
propriedades mecanicas foram muito maiores quando estes foram produzidos a pressao de 800

MPa do que os valores obtidos a pressao de 400 MPa.
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Figura 4.57 Resisténcia a flexao e dureza dos sinterizados da liga AA6061 e dos compdsitos
com diferentes teores de reforco com relaciio aos tempos de sinterizacao obtidos as pressoes

de 400 e 800 MPa.
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Para as duas pressdes utilizadas de 400 e 800 MPa, a adicao dos refor¢os de 5%TiCN e
10%TiCN a liga AA6061 ajudaram a elevar suas propriedades de resisténcia a flexao e de dureza
com o aumento do tempo de sinterizacdo entorno de 30 min quando comparados com os valores
obtidos da liga AA6061. Também, observou-se nos compodsitos produzidos a pressao de 400
MPa, aumentando o teor de reforco para 10%TiCN conseguiu-se aumentar os valores de
resisténcia a flexao e dureza em 50% a mais do que os valores obtidos nos compdsitos refor¢ados
com 5%TiCN. Enquanto que, para os compositos produzidos a pressao de 800 MPa, o aumento
do teor de reforco de 5% para 10%TiCN chegou-se a elevar suas propriedades mecanica acima de
25% os valores obtidos com o aumento de tempo de 30 min de sinterizagao.

Finalmente, realizando-se uma analise comparativa destes materiais compositos refor¢ados
com 5% e 10%TiCN entre os resultados obtidos de suas propriedades fisicas e mecanicas obtidos
as pressoes de 400 e 800 MPa. Observou-se que a tendéncia das curvas obtidas de densificagdo
dos sinterizados (Figura 4.32 vista anteriormente) sdo muito semelhantes as curvas de suas
propriedades mecanicas em todas as condigdes de sinterizagdo. Assim mesmo, a adicdo destes
reforgos a liga AA6061 ajudaram a promover a sinterizacdo dos compactados com uma redugdo
enorme na dilatagao para os compositos produzidos a pressao de 400 MPa. Enquanto, que para os
compactados produzidos a pressdo de 800 MPa, conseguiu-se obter nos sinterizados uma
contracdo nas dimensdes finais (vista na Figura 4.49).

A pressao utilizada de 800 MPa associada a ndo molhabilidade do TiCN com o liquido
formado de Al+Mg,Si podem ter promovido em ambos casos, uma grande evolucao dos
sinterizados, obtendo-se microestruturas mais homogéneas com uma quantidade minima de
pequenos poros, principalmente com o aumento de tempo de 30 min (vistas nas Figuras 4.34 e
4.36) quando comparados com as microestruturas obtidas a uma pressao menor de 400 MPa

(vistas nas Figuras 4.33 ¢ 4.35).

e) Efeito do tempo de sinterizagdo do material compdsito adicionado com aditivos
A Tabela 4.16 e a Figura 4.58 mostram os resultados obtidos de resisténcia a flexdao e

dureza dos compdsitos refor¢cados com 5% e 10%TiCN adicionados com os aditivos Pb e Sn

sendo: AA6061+5%TiCN+0,1%Pb, AA6061+5%TiCN+0,1%Sn, AA6061+10%TiCN+0,1%Pb e
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AA6061+10%TiCN+0,1%Sn quando foram produzidos as pressdes de 400 e 800 MPa,
sinterizados a temperatura de 600 °C e tempos de 15, 30, 45 e 60 min respectivamente.

Para todos os valores de resisténcia a flexdo e de dureza obtidas e tempos de sinterizacdes
selecionadas, os desvios padrdo ficaram abaixo de 5% e 2% respectivamente da média das trés
amostras analisadas. Isso confirma e justifica que os sinterizados tiveram pouca variagdo nos
resultados obtidos.

Analisando graficamente a Figura 4.58, pode-se ver as diversas curvas obtidas de
resisténcia a flexdo e dureza dos compositos reforcados com 5% e 10%TiCN adicionados com os
aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn com relacdo aos diferentes tempos de sinterizacdo. Nota-se, que as
propriedades mecanicas obtidos dos compactados produzidos a pressdo de 800 MPa sdo maiores
do que os valores encontrados a pressao de 400 MPa em todas as condi¢gdes de sinterizagao.

Realizando-se uma comparacdo dos valores obtidos entre as propriedades fisicas e
mecanicas destes materiais, para as duas pressdes de 400 e 800 MPa observou-se uma
semelhanca na tendéncia das curvas de densificagdo (vista na Figura 4.37) com as curvas de suas
propriedades mecanicas de resisténcia a flexdo e dureza. Separadamente, a adicdo de 0,1%Pb e
0,1%Sn aos compdositos com diversos teores de reforco de 5% e 10%TiCN, estes mostraram ser
ineficiente na ativagdo dos sinterizados para os compositos produzidos a pressdo de 400 MPa.
Possivelmente, seja pela pouca pressdo de compactacdo e da quantidade de aditivo que tenha
influenciado na variacdo dimensional dos compactados apds a sinterizacao (vista anteriormente
na Figura 4.50). Devido a todos esses fatores, os sinterizados foram afetados na resisténcia a
flexdo e dureza obtendo-se valores menores, principalmente para tempos de 30 e 45 min.
Entretanto, para tempos de 60 min, estes materiais mostraram uma pequena recuperagao de suas
propriedades mecanicas ficando muito préximo aos valores encontrados dos compdsitos
reforcados sem aditivos (AA6061+5%TiCN e AA6061+10%TiCN). Assim mesmo, as
microestruturas obtidas destes materiais compdsitos adicionados com os aditivos Pb e Sn,
mostraram uma grande evolucao na sinterizagdo dos compactados com tempos de sinterizacao de
60 min, obtendo-se microestruturas mais homogéneas com uma presenca maior de fase liquida de
Al+Mg,Si e de maior quantidade de pequenos poros e arredondados (vistas nas Figuras 4.38,

4.39,4.40 e 4.41).
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Tabela 4.16 Resisténcia a flexido e dureza dos compésitos sinterizados com diversos teores de reforgo

e diferentes aditivos com relacao aos tempos de sinterizacao obtidos as pressoes de 400 e 800 MPa.

Material Pressio | Tempo | Res. aflexdo | Desvio Dureza Desvio
(MPa) (min) (MPa) padrio (Hv30) Padrao
15 141,0 5,0 123,5 1,0
AA6061+5%TiCN 400 30 138,0 6,0 127,0 3,0
45 139,0 5,0 124,0 1,9
60 140,0 5,0 126,0 1,9
15 154,5 6,0 115,0 2,5
AA6061+5%TiCN+ 400 30 145,0 6,0 114,0 3,5
0,1%Pb 45 151,0 5,0 122,0 2,0
60 166,0 6,0 126,0 2,0
15 140,5 5,5 127,0 3,0
AA6061+5%TiCN+ 400 30 142,0 8,0 113,0 2,5
0,1%Sn 45 141,0 3,0 113,5 2,0
60 159,5 5,0 125,0 1,0
15 156,0 3,0 136,0 2,0
AA6061+10%TiCN 400 30 160,0 6,7 137,0 1,0
45 159,5 5,0 136,0 2,0
60 160,0 4,5 131,0 3,0
15 148,0 7,0 134,0 2,0
AA6061+10%TiCN+ 400 30 147,0 4,5 129,0 1,0
0,1%Pb 45 147,5 2,5 131,0 1,0
60 146,0 7,0 126,0 2,0
15 140,5 6,0 130,0 2,0
AA6061+10%TiCN-+ 400 30 136,0 7,0 128,5 3,0
0,1%Sn 45 136,0 4,0 125,0 2,0
60 132,5 4,5 123,0 2,8
15 227,5 9,0 177,5 3,0
AA6061+5%TiCN 800 30 230,8 6,5 174,0 3,0
45 232,5 8,0 176,0 1,8
60 2420 8,0 172,0 1,8
15 257,0 7,0 176,0 1,8
AA6061+5%TiCN+ 800 30 256,5 8,5 175,0 1,8
0,1%Pb 45 257,5 6,5 175,0 1,8
60 255,5 7,0 175,0 1,8
15 243.0 7,0 174,0 3,0
AA6061+5%TiCN+ 800 30 260,0 10,0 176,0 1,8
0,1%Sn 45 254,0 9,0 182,0 2,0
60 272,0 8,0 177,5 3,0
15 261,0 7,5 185,0 2,0
AA6061+10%TiCN 800 30 258,0 6,7 182,0 1,9
45 272,5 6,0 188,0 2,0
60 244,0 9,0 181,0 3,0
15 239,0 8,5 187,0 3,5
AA6061+10%TiCN+ 800 30 234,0 8,0 186,0 2,0
0,1%Pb 45 242,0 7,0 190,0 2,0
60 234.,5 8,0 181,0 3,0
15 246,0 7,0 188,5 2,0
AA6061+10%TiCN+ 800 30 239,0 9,0 185,0 2,0
0,1%Sn 45 244.0 8,5 186,0 2,0
60 226,0 8,5 180,0 2,0
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Figura 4.58 Resisténcia a flexdo e dureza dos compositos sinterizados com diversos teores de reforco

e diferentes aditivos com relagio aos tempos de sinterizacao obtidos as pressoes de 400 e 800 MPa.
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A adigdo 0,1%Pb e 0,1%Sn de forma separada nos compositos reforcados com 5% e
10%TiCN, quando foram produzidos a pressao de 800 MPa. Observaram-se, nas curvas obtidas
de densificacdo e variagdo dimensional destes materiais (vistas nas Figuras 4.37 e 4.50), que a
variacdo dos tempos de sinterizagdo nao alteraram de forma significativa os valores obtidos de
suas propriedades fisicas. Esse mesmo fato, aconteceu nos resultados obtidos de propriedades
mecanicas, a presenca dos aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn nos sinterizados ndo ajudaram a elevar a
resisténcia a flexdo e dureza. Porém, nestes materiais obtive-se compactados sinterizados com
excelentes microestruturas, elas sdo mais homogéneas e com pouca presenga de poros pequenos
(vistas nas Figuras 4.42, 4.43, 4.44 ¢ 4.45) quando estes materiais sdo comparados com as
microestruturas obtidas dos compactados produzidos a pressdao de 400 MPa ( vistas anteriormente

nas Figuras 4.38, 4.39,4.40 ¢ 4.41)

4.7 Discussdo dos resultados obtidos dos compactados sinterizados da liga AA6061, com e

sem aditivos e dos refor¢os ceramicos.

4.7.1 Influéncia dos aditivos

a) Efeito nos produtos obtidos da liga AA6061 e com adi¢ao dos aditivos

Para poder explicar como os aditivos Pb e Sn podem afetar na densificagdo de um material
e por sua vez tenham a suficiente capacidade de poder alterar as propriedades fisicas e mecanicas,
muitos trabalhos mencionam o efeito de esses aditivos, principalmente em ligas de aluminio da
seric 2xxx e 6xxx (SERCOMBE, T.B. e SCHAFFER, G.B, 1999; LUMLEY, R.N. e
SCHAFFER, G.B, 1998; SERCOMBE ,T.B., 2003; SCHAFFER.G.B, HUO S.H et al,
2001).Estes autores relataram que adicionando os aditivos Pb e Sn as ligas de aluminio AA2124
e AA6061 melhoraram a sinterizacao desses materiais, os mecanismos que explicam esse efeito,
se deve a reducao da tensao superficial da fase liquida. Assim, de alguma forma os aditivos Pb e
Sn podem promover alteragdes na distribuicdo e a difusdo do liquido formado através das

particulas de aluminio durante a sinterizagdo. Além disso, quando estes elementos sdo fundidos
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na fase liquida (pontos de fusdo do Pb e Sn; 330 °C e 230 °C) ndo se molham, por possuirem
tensdes superficiais menores as do aluminio. Assim, o Pb e o Sn sdo segregados por difusdo a
superficie do liquido. As razdes principais para que estes elementos fundidos sejam segregados a
superficie do liquido, esta intimamente relacionado com a molhabilidade do liquido e do angulo
de contato. Assim, para melhorar a sinterizacdo com fase liquida deve-se ter em conta a difusdo
do liquido entre as particulas do aluminio. A difusdo do liquido ¢ determinada pelo angulo de
molhamento (0), enunciada pela equacao de Young (vistas anteriormente na Equacao 2.14,
capitulo II).

0 = arc.cos*8 =1y (2.14)

rlg

Onde: vy, tensdo superficial solido-gas, yq tensdo superficial solido-liquido e vy, tensdo
superficial liquido-gds. Para que o liquido molhe um s6lido, requer-se que o angulo de
molhamento seja <90°, que a tensdo superficial solido-liquido ou liquido-gas seja o menor
possivel, dessa forma pode-se reduzir o angulo de molhamento, conseqiientemente se obtera uma
boa difusdo do liquido e densificagdo melhorando a sinterizacdo do compactado.

Analisando os resultados obtidos constatou-se que adicionando os aditivos 0,1%Pb e
0,1%Sn a liga AA6061 foram suficientes para promover a ativacdo de sinterizagdo com presenga
de fase liquida nos compactados produzidos a pressao de 800 MPa quando sdo comparados com
os valores obtidos dos compactados produzidos a pressdo de 400 MPa. Assim mesmo, a adicao
de 0,1%Pb e 0,1%Sn mostraram uma maior eficiéncia na ativa¢ao de sinterizacdo, melhoraram os
valores de suas propriedades fisicas (densificagdo e variacdo dimensional) e as propriedades
mecanicas. Observou-se, que os compactados adicionados com o Pb tiveram um melhor
comportamento na sinterizacdo obtendo-se valores maiores do que os compactados adicionados
com o Sn em todas as condi¢des de sinterizagao.

Os mecanismos que envolveram a obtencdo de compactados bem sinterizados devem-se,
principalmente, a diminui¢do da tensao superficial da fase liquida de Al+Mg,Si. A adigao de Pb e
Sn conseguiram promover alteragcdes na distribui¢do e difusao do liquido através das particulas de
aluminio durante a sinterizacdo. Além disso, ¢ de vital importancia levar em conta a tensdo

superficial dos materiais envolvidos na sinterizacdo. Como sdo mostrados na Tabela 4.17. Pode-
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se observar que a tensdo superficial do Pb liquido ¢ menor do que a tensdo superficial do Sn
liquido. Assim mesmo, a tensdo superficial destes dois elementos sdo muito menores, quase o

dobro ao do aluminio.

Tabela 4.17 Propriedades fisicas e quimicas da estrutura do aluminio e dos tracos elementos
de chumbo, estanho e outros (ASM HANDBOOK, 1992, BARRET,C., MASSALSKI, T.B,
1980)

Elemento Solubilidade | Tensao superficial Ponto de Pressao de
sélida no Al (mNm'l) fusio (°C) vapor a 620° C
(Yomassa) (Pa)
Al - 914 660 1,1x107
Zn 83,1 782 420 2,6x10°
Pb 0 468 328 1,1x10™
Sn 0,13 544 232 9,9x10®
In 0,19 556 157 3.2x107
Se <0,009 106 221 4,2x10°
Bi <0,23 378 271 1,3x10™
Sb 0 367 631 1,6x10"

Entretanto, a Figura 4.59, mostra a representacao grafica da microsegregacao do Pb quando
¢ adicionado como aditivo nas particulas de aluminio. Pode-se ver que a microsegregacao do Pb ¢
realizada a partir de uma camada rica deste elemento, principalmente na interface sélido-liquido,
liquido-gas e solido-gas das particulas de aluminio. A menor tensdo superficial do Pb tende a
reduzir a tensao superficial do liquido formado, provocando uma diminuicdo da energia
interfacial de equilibrio solido-liquido. Essa diminuicdo de energia interfacial promove a
diminuicao do angulo de molhamento < 90°. A quantidade de fase liquida dependera da formagao
de Al+Mg,Si. O Al+Mg,Si € o elemento responsavel que proporciona o aumento da resisténcia a
tracdo e dureza da liga AA6061. Assim, a difusdo deste liquido formado e sua respectiva
distribuicao entre as particulas de aluminio sdo realizadas através das camadas de oOxidos
microtrincadas. Dessa forma, ¢ possivel de melhorar a densificagdo dos compactados

sinterizados.
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Figura 4.59 Representacio grafica da microsegregacio do Pb durante a sinterizacio do
aluminio (SCHAFFER.G.B, HUO S.H et al, 2001).

b) Efeito nos produtos sinterizados dos compositos reforgados com TiCN

Para poder explicar a adi¢cdo do reforco de TiCN a liga AA6061 e suas respectivas
influéncias que pudessem alterar ou afetar tanto no comportamento de suas propriedades fisicas e
mecanicas na producdo dos compdsitos obtidos. Alguns trabalhos relataram o efeito dos reforgos
ceramicos de SiC e TiCN adicionados a ligas de aluminio da serie 2000.

SRINIVASA RAO, C., UPADHYAYA G.S., 1996 reportaram no seu trabalho de
investiga¢do o uso do refor¢o de carboneto de silicio (SiC) na forma de particulas (SiCp) e de
fibras continuas (SiCy) com teores de refor¢co de 10% em volume na producido de compositos de
matriz de aluminio das ligas A2014 e AA6061. Para consolidar os compactados a verde
utilizaram um forno a vacuo e adotaram a sinterizagdo com a presenca de fase liquida a
temperatura de 635 °C.

As adigdes dos reforcos SiC, e SiCr a liga matriz de A2014 ¢ AA6061 foram com o
propoésito de melhorar a densificagdo e suas propriedades mecanicas. Os autores comentaram,
para ambas ligas de aluminio que durante a sinterizagdo a penetragdo do liquido eutético
formado, se difundia melhor entre as particulas adjacentes do que mais afastadas entre si.
Principalmente, esse fato acontecia quando o angulo diedro entre as particulas era bem pequeno.
Além disso, atribuiram que as durezas dos reforcos de SiCp e SiCf provocaram algumas

microfissuras nas camadas de 6xidos que recobriam as particulas de aluminio. Desse modo, a
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densificacdo do compactados foi atribuida a difusdo do liquido em volume, ressaltando de que
houve uma maior difusdo do liquido eutético em volume na liga A2014 do que a liga AA6061.
Esse fato se deve a que o liquido eutético formado no sistema da liga A2014 possuia uma melhor
molhabilidade e afinidade na difusividade com relagdo ao sistema da liga AA6061.

RUIZ-NAVAS, E.M; DELGADO, M.L ¢ TORRALBA, J.M, 2006, relataram em scus
trabalhos de pesquisa que o uso do refor¢o ceramico de carbonitreto de titdnio(TiCN) com teor de
refor¢o de 5% em massa e além dos elementos tracos 0,15%Pb e 0,15%Sn na produgdo de
compositos de matriz da aluminio AA2014. A consolidacdo dos compactados a verde foram
realizadas mediante a sinterizacdo com fase liquida a temperatura de 570 °C. A adi¢do deste
reforgo foi com objetivo de melhorar a densificagdo e suas propriedades mecanicas de resisténcia
a flexao e dureza.

A principal diferenca que encontraram nos compositos sinterizados AA2014+5%TiCN com
relagdo aos tempos de sinterizagdo que aumentando o tempo até 60 min, foi que conseguiram
obter microestruturas mais homogénea com dareas brancas na forma de rios, ricas de cobre
totalmente incorporadas dentro das particulas de aluminio e entre os contornos de grao do
aluminio. Enquanto, que para os mesmos compositos reforcados com 5%TiCN adicionados com
Pb e Sn, microestruturalmente, ndo foram detectadas esse tipo de microestruturas citadas. E
possivel, que as particulas de TiCN ajudaram a difusdo do liquido dentro das particulas de
aluminio. De tal modo, que permitiram com certa facilidade a difusdo do liquido entre os
contornos de grao. Também, comentaram que durante a compactagdo, as particulas de TiCN
ajudaram a romper as camadas de 0xidos que recobriam as particulas de aluminio.

Por outro lado, atribuiram, que o efeito derivado da falta de molhabilidade entre o aluminio
fundido com o TiCN tenham ajudado a sinterizagdao deste material. Dessa forma, quando o
compactado ¢ aquecido durante a sinterizagdo, a fase liquida ja formada tende-se a difundir com
maior facilidade através das camadas de oxidos trincadas para o interior das particulas de
aluminio, conseqiientemente melhoraram a densificagdo e propriedades mecanicas dos
compositos produzidos com teor de reforco de 5%TiCN, com relagdo aos outros materiais
sinterizados.

Analisando os resultados obtidos neste trabalho, a adicdo dos teores de reforco de 5% e
10% TiCN a liga AA6061 na obtencdo dos compdsitos, constatou-se a grande evolugdo dos

sinterizados contendo 10%TiCN de reforco com relagdo aos compositos reforcados com
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5%TiCN. Quando s3o observados microestruturalmente, encontraram-se microestruturas mais
homogéneas com maior presenga de fase liquida de Al+Mg,Si que se encontram entre as
particulas de aluminio e com uma ampla diminuicdo de poros, quando comparadas as
microestruturas da liga matriz AA6061. Para a obtencdo destas microestruturas atribui-se de que
o TiCN devido a sua morfologia poligonal e alta dureza durante a compactagcdo, podem ter
induzido a formagao de algumas microtrincas na camadas de 6xidos de aluminio que recobriam
as particulas de aluminio. Além disso, ¢ de vital importancia ressaltar o efeito da molhabilidade
entre o aluminio fundido com o TiCN na sinterizagdo dos compdsitos produzidos.

LEVI, G.,, BAMBERGER, M. ¢ KAPLAN, W.D., 1999; LEVI, G., KAPLAN, W.D. ¢
BAMBERGER, M., 2002 investigaram a molhabilidade de seis ligas diferentes do sistema Al-
Mg-Si, além do Al e Mg puro. Para as experiéncias de molhamento utilizaram o modelo de
formagdo de uma gota sobre o substrato de TiCN poroso. A formacao dos angulos de contato
destas ligas foram medidas em func¢ao das temperaturas. Concluiram, que o Al puro ndo molha ao
TiCN, porque o angulo de contato do aluminio liquido sobre o TiCN encontra-se acima de 90°
para as faixas de temperaturas de 720-900°C. Do mesmo modo, para as outras ligas utilizadas
nestas experiéncias estas ndo foram molhadas dentro dessa faixa de temperaturas. Também,
observaram que a adi¢cdo do Si e do Mg ao aluminio ndo ajudaram a melhorar a molhabilidade
do aluminio sobre o substrato do TiCN.

Dessa forma, a partir dos dados obtidos da pressdao de compactacao e as diversas variaveis
analisadas que envolvem a sinterizacao na obten¢do dos compositos. Pode-se atribuir que durante
0 aquecimento e a sinterizacdo, as microtrincas formadas na superficie dos 6xidos de aluminio,
devido a compactacdo submetida facilitaram para que o liquido formado de Al+Mg,Si pudesse
difundir e se distribuir através das particulas do aluminio. Além disso, a falta de molhabilidade
do aluminio liquido sobre as particulas do TiCN ajudou a fase liquida difundir-se no contorno das
particula de aluminio, a qual contribuiu para melhorar a densificacao dos sinterizados.

A Figura 4.60 mostra a microestrutura de um compdsito adicionado com 5%TiCN e a area
selecionada para a andlise de espectrometria por energia dispersiva (EDS) mostrando a
representacao grafica dos elementos quimicos presentes no composito. Podem-se observar nesta
pequena area, os diferentes picos obtidos dos elementos quimicos encontrados num corpo de
prova sinterizado. O pico mais alto representado graficamente, pertence a composi¢do do

aluminio na matriz AA6061(Figura 4.41c), os outros picos menores mostram os elementos de Mg
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e Si que estaria representado pela formacgao de Al+Mg,Si, seguindo o mesmo curso da analise um
pouco mais afastadas dos elementos iniciais, podem ser apreciados outros picos de tamanho
médio do Ti que pertencem ao reforco de TiCN, mostrando que estes encontram-se no contorno

das particulas do aluminio.
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Figura 4.60 Microestrutura do compdsito contendo 5%TiCN de reforco, sinterizado a
temperatura 600 °C, tempo de 45 min. a) Fotografia MEV, b) Representaciao da area
selecionada para analise de EDS e (¢) Grafico obtido da analise EDS mostrando os

elementos presentes em um composito reforcado.

181



4.7.2 Influéncia da pressdo de compactagdo

a) Efeito nos compactados obtidos da liga AA6061 e com adi¢cdo de aditivos

Os efeitos da pressdo de compactagdo na producdo dos corpos de prova da liga AA6061 e
com adicdo dos aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn foram avaliadas pela comparagdo de densidades
relativas entre o material obtido apds compactacao e apos sinterizagdo com as diversas pressoes
de compactacdo. Constatou-se que, a medida que foi elevada a pressdo de compactacao,
aumentou-se a densidade relativa dos compactados a verde. Porém, para uma mesma pressao de
400 MPa, a densidade relativa apds compactacdo foi muito maior do que a densidade relativa
apoés sinterizacao. Isso confirma que houve uma maior dilatagdo dos compactados afetando suas
dimensdes originais apOs a sinterizagdo. Essa variacdo de densidade relativa entre o material
compactado e do material sinterizado foi minimizada com o aumento da pressdo de compactacao
de 800 MPa.

Assim mesmo, analisando os resultados obtidos da liga AA6061 e com adi¢dao dos aditivos
0,1%Pb e 0,1%Sn nos compactados produzidos as pressoes de 400 e 800 MPa. Concluiu-se,
através das microestruturas obtidas destes materiais produzidos a pressdo de 800 MPa, de que
houve uma grande evolugdo na sinterizacdo dos compactados obtiveram-se microestruturas mais
homogéneas com presenca de fase liquida em varias regides da matriz do aluminio. Além disso,
os poros grandes diminuiram implicando em uma boa densificagdo dos compactados. Por outro
lado, para os compactados produzidos a pressdo de 400 MPa, a adi¢do de 0,1%Pb e 0,1%Sn ndo
ajudaram na ativacdo de sinterizagdo, os resultados microestruturais mostraram uma péssima
densificacao.

Portanto, a pouca pressao de compactacdo submetida na obtengdo dos compactados esta
intimamente ligada a densidade a verde do material em p6. E de grande importancia ressaltar, que
a capacidade de contracdo de um mesmo material compactado ¢ inversamente proporcional a
densidade a verde. Se a densidade a verde for muito baixa se obtera uma forte contracdo com
uma altissima diminui¢do de suas dimensoes iniciais. Para evitar esse comportamento atipico dos
compactados, na maioria dos casos ¢ determinada pela pressdo de compactagdo. Isto €,
aumentando a pressdo se obtera maiores deformagdes plésticas, conseqiientemente se obtera altas

densidades a verde. Porém, neste caso a dilatagdo obtida nos compactados apds a sinterizagao,
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parecem evidenciar a pouca capacidade densificacdo do material para se obter uma apropriada
sinterizag¢do, ja que muitos dos mecanismos que governam este processo estdo associados as

alteragdes de densidade dos compactados que pudessem alterar as dimensdes finais.

b) Efeito nos compactados produzidos dos compositos refor¢ados com TiCN

Os efeitos da pressao de compactacdo na producao dos compositos adicionados com teores
de reforco de 5% e 10%TiCN esta associado a densidade relativa dos compactados a verde.
Constatou-se, que elevando a pressdo dos compactados de 400 para 800 MPa, a adi¢do dos
reforgos de TiCN a liga AA6061 ajudaram a elevar a densidade relativa a verde obtendo-se
valores bem altos, proximos de 99% da densidade relativa. Além disso, observou-se que para
uma mesma pressdo de compactacao de 400 MPa a diferenca de densidades do material apos
compactag¢ao foi um pouco superior ao material apos sinterizacdo. Enquanto, que para a pressao
de 800 MPa, essa diferenca de valores obtidos entre as duas densidades foram completamente
reduzidas ao minimo.

De fato, as for¢as submetidas de pressao nos compositos obtidos com teores de reforco de
5% e 10%TiCN, favoreceram a um maior contato de adesdo entre as particulas de aluminio e do
reforco, obtendo-se altas densidades relativas a verde, conseqilientemente, apos a sinterizagao os
compositos mostraram uma boa densificagdo com uma minima variagdo dimensional.

Analisando, os resultados das microestruturas obtidas dos compodsitos adicionados com
teores de reforco de 5% e 10%TiCN, observou-se para os compactados produzidos a pressao de
800 MPa uma grande evolugdo na microestrutura sendo estas mais homogéneas com uma
presenca maior de fase liquida de Al+Mg,Si em varias regides da matriz € com uma ampla
diminui¢do de poros quando comparados com as microestruturas dos compositos produzidos a

pressao de 400 MPa em todas as condi¢des de sinterizagao.

4.7.3 Influéncia da temperatura de sinterizagao

a) Efeito nos sinterizados da liga AA6061 e com adicao de aditivos

Para poder explicar a influéncia da temperatura de sinterizacdo dos compactados
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produzidos, analisou-se no diagrama de se¢do binaria Al-Mg,Si, extraida do sistema ternario Al-
Mg-Si. A combinagdo do magnésio e silicio forma o composto intermétalico Al+Mg,Si, que
antes de atingir o equilibrio no superenvelhicemento. Este composto ¢ responsavel de
proporcionar a liga AA6061 a resisténcia final. A solubilidade da fase Al+Mg,Si (B) na matriz
rica em aluminio (o) aumenta com a elevagdo da temperatura. O tratamento de solubilizagdo e
envelhecimento artificial controlado permite a precipitagdo da segunda fase (B) a partir de uma
solucdo solida supersaturada. Isso favorece a formacao de precipitados finos e bem distribuidos,
que acarreta a um substancial aumento na dureza do material (HATCH, J.E., 1990, BARBOSA,
C., BASTIAN, F. E ACSELRAD, O, 1991).

A Figura 4.61 mostra no diagrama de secdo bindria AI-Mg,Si a formag¢dao do composto

intermétalico de Al+Mg,Si soluvel no aluminio em 1,85% a temperatura de 595 °C.
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Figura 4.61 Diagrama de fases binario de AlI-Mg,Si extraida do sistema ternario Al-Mg-Si,

mostrando a solubilidade solida do AI+Mg,Si no aluminio.

Analisando os resultados obtidos da analise térmica diferencial (ATD) destes materiais,
mostraram que a adi¢do de 0,1%Pb e 0,1%Sn ajudaram a retardar a temperatura inicial de fusao
acima de 10°C comparadas com a temperatura da liga AA6061. Quando os compactados foram

sinterizados a diversas temperaturas, encontrou-se que a temperatura de sinterizagdo apropriada
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era de 600 °C. Segundo o diagrama Al-Mg,Si, observa-se que nesta temperatura ja se tinha
formado a fase liquida rica de AI+Mg,Si. Temperaturas acima de 610°C existem a possibilidade
de se ter uma maior formacao da fase Al+liquido. Talvez, por esse motivo os compactados com
menor densidade a verde mostraram uma rapida queda na densificacdo pela falta de unido de
contato entre particulas durante a sinterizagao.

Se bem que toda reagcdo quimica requer de um balanco de massas, de ions, etc. Os
elementos quimicos de Mg e Si requerem de um balango estequiométrico para a formagao de
ligas da serie 6000. Assim, para a obtencao da liga A6061 em condi¢des de equilibrio, requer-se
que a relacdo Mg/Si seja igual a 1,73 (%massa). Essa relagdo indica que todos os precipitados de
Mg e Si contribuiram a formagao da fase intermetéalica de Mg,Si. Este composto formado fornece
a dureza deste material. Agora bem, se a relagdo Mg/Si for maior que 1,73 se obteria a formacao
da fase Mg;Si (B). Entretanto, se a relacdo Mg/Si for menor que 1,73 teria a possibilidade no
equilibrio o “excesso de Si” na obtencdo desta liga. EDWARD et al, 1994, estudou a relacao
estequiométrica dos elementos de Mg e Si, demonstrou que para se obter uma fase metaestavel a
composi¢ao apropriada da liga deve-se ter uma relacao em equilibrio de 1:1.

A Figura 4.62 mostra a relagdao estequiométrica da liga AA6061 escolhida a partir de sua

composi¢ao quimica de Mg e Si (%omassa).
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Figura 4.62 Distribuicio estequiométrica da formaciao de Mg,Si a partir dos elementos de

Mg e Si (% massa), mostrando a relacio de composicio quimica da liga AA6061.
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Realizou-se uma interse¢@o de linhas entre os dois elementos de Mg e Si para se verificar a
formacgao do Mg,Si (Figura 4.62). A pouca presencia de Mg e sendo maior do Si neste equilibrio
estequiométrico obteve uma relacdo de Mg/Si menor que 1,73 mostrando que o excesso de Si
ajudaria a equilibrar a formagao desta liga, além de ser este elemento um grande promotor no
acréscimo da resisténcia mecanica dos compactados sinterizados.

OZAWA, E., KIMURA, H., 1970, LENDVAL J. et al., 1974, THOMAS, G., 1961, KOVACS, J.
et al., 1974, reportaram que a adi¢do do teor de Si nas ligas Al-Mg nao deveria ultrapassar 0,5%
em massa deste elemento para forma¢dao do composto Mg,Si. Dessa forma, tendo em conta que a
solubilidade do Si no aluminio ¢ menor do que o Mg. Entdo, o Si passaria a ser o elemento

responsavel para equilibrar a relagao dos precipitados de Mg e Si na formagao da liga Al-Mg.

b) Efeito nos produtos sinterizados dos compositos reforgados com TiCN

Analisando os resultados obtidos da temperatura de sinterizagdo segundo os dados
fornecidos de ATD dos materiais compositos, foram observados que a adicdo dos teores de
reforgos de 5% e 10%TiCN a liga AA6061 ajudaram a retardar a temperatura de sinterizagao
aproximadamente em 15 °C a mais do que liga AA6061. Além disso, os refor¢os conseguiram
prolongar o tempo de fusao total entorno de 10 °C a mais do que os materiais adicionados com
0,1%Pb e 0,1%Sn. Comprovou-se para os materiais compdsitos que a temperatura de sinterizacao
apropriada foi de 600 °C. Nesta temperatura atingiu-se uma elevada evolucdo de sinterizagao dos
compactados, principalmente nos compositos obtidos a pressdo de 800 MPa. Os resultados
microestruturais destes compositos mostraram microestruturas homogéneas e refinadas com uma
boa distribuicdo dos reforcos em toda a matriz do aluminio. Além de isso, a presenca da fase
liquida de Al+Mg,Si ¢ mostrada em varias regides da matriz com pouquissima quantidade de
poros, conseqiientemente se obtiveram elevadas propriedades fisicas e mecanicas.

SCHATT, W., WIETERS, K.P., 1997 mostraram que as propriedades mecanicas de um
material sinterizado em po, geralmente sdo melhorados com a elevacdo da temperatura de
sinterizacdo. Entretanto, o excesso de temperatura também pode acarretar problemas na

microestrutura interna e afetar a variagdo dimensional dos sinterizados.

186



4.7.4 Influéncia do tempo de sinterizagdo

a) Efeito nos produtos sinterizados da liga AA6061 com adigdo de aditivos

Para poder explicar a influéncia dos tempos de sinterizacdo dos compactados adicionados
com 0,1% Pb e 0,1%Sn a liga AA6061, observou-se que estes materiais tiveram um efeito
diferente na sinterizagdo. Os resultados obtidos de ATD mostraram que o Pb e Sn afetaram
indiretamente na temperatura de sinterizacdo retardando o inicio de fusdo destes materiais em
torno de 10 °C a mais do que a temperatura obtida da liga AA6061.

Observando de novo a Figura 4.61 (diagrama de se¢ao binaria A1-Mg,Si) pode-se ver que a
temperatura de 595°C inicia-se a formagdo do Al+Mg,Si soluvel em 1,85% do aluminio. Pode-se,
dizer que os compactados adicionados com aditivos Pb e Sn precisariam de um tempo maior para
ativacao da fase liquida de Al+Mg,Si nos compactados produzidos com menor densidade a
verde, porque o liquido formado seria prejudicado na sua propagagdo e difusao no contorno das
interparticulas de aluminio. Os resultados obtidos nestes materiais adicionados com aditivos Pb e
Sn mostraram que aumentando o tempo de sinterizacdo de 45 min ou mais se obtiveram boas
densificagdes com elevadas propriedades mecanicas de resisténcia a flexdo e dureza,
principalmente nos compactados obtidos com altas densidades a verde (pressao de 800 MPa),

pois estes se aproximam mais a massa especifica tedrica destes materiais.

b) Efeito dos produtos sinterizados dos compositos reforgados com TiCN

A adigao dos reforcos de 5% e 10%TiCN a liga AA6061 na obtencdo dos compositos, estes
ajudaram a retardar a temperatura de sinterizacao em 15°C a mais que a temperatura obtida da
liga AA6061. Devido a esse fato, estes materiais compoésitos simplesmente precisaram de um
tempo menor para ativagdo e difusdo da fase liquida de Al+Mg,Si propagando-se pelas
interparticulas do aluminio. Os resultados obtidos microestruturalmente mostraram para os
compositos com 5% e 10%TiCN de reforco que a variacdo dos tempos de sinterizacdo nao
alteraram de forma significativa as microestruturas obtidas destes materiais, principalmente, nos

compositos produzidos a pressao de 800 MPa.
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Além disso, poder-se-ia dizer que o tempo de sinterizacdo estd condicionado a densidade a
verde dos compactados, a eficiéncia do tempo aumentou com a elevacdo da pressdo de
compactagdo, devido a que densidade a verde se aproxima progressivamente a massa especifica
tedrica do material. Esse fato acontece porque a diminuicao de dilatagdo do material ocorre no
primeiro estagio do tempo de sinterizacdo e o liquido formado por difusdo pode contribuir a
unido das interparticulas do aluminio. Dessa forma, ¢ possivel de se obter uma boa densificagdo

dos compactado com um tempo menor de sinterizagao.
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Capitulo V

Conclusoées e sugestoes para trabalhos futuros

5.1 Conclusoes

Os resultados gerais obtidos neste trabalho confirmam a eficacia da técnica da metalurgia
do po para a produgdo de materiais compositos com matriz de aluminio, envolvendo sinterizacao
com fase liquida. Foram obtidos produtos sinterizados com propriedades fisicas e mecanicas

adequadas a sua aplicacdo em engenharia.

Com relacao aos parametros de processo estudados e seu efeito tanto no proprio processo

como na qualidade do produto, os resultados obtidos permitem concluir:

1 Com relacao a caracterizagdo das misturas de pos produzidos, constatou-se que a adi¢ao dos
aditivos de pos de Pb e de Sn reduziram, enquanto a adi¢dao de particulas do reforco TiCN
aumentaram a densidade aparente da mistura de poés quando comparada com a densidade

aparente da liga AA6061 sem aditivos ou reforgos.
2 A adigdo de 0,1%Pb e 0,1%Sn a liga AA6061 retardaram o inicio de formagao do liquido
durante a sinterizag¢do, enquanto que a adi¢do dos reforcos de TiCN acelerou o inicio da

formacao do liquido, a qual ocorreu a temperatura de 600°C.

3 Quanto a relacdo entre a densificagdo do compactado a verde e do sinterizado da liga
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AA6061 com adi¢do dos aditivos 0,1%Pb e 0,1%Sn, observou-se para uma mesma pressao
de compactacdo (400 MPa), uma diferenca de valores de densidades relativas, sendo
maiores apos compactado a verde com relacao ao do sinterizado, devido a dilatagdao destes
ultimos apo6s a sinterizacdo. Essa diferenca de densidades foi minimizada com o aumento

da pressdo de compactagdo de 800 MPa.

Nos compdésitos produzidos com adicdo de 5% e 10%TiCN de refor¢o conseguiram
minimizar a diferenca de densidades relativas entre o material compactado a verde e do

sinterizado sendo minima em todas as condi¢gdes de compactagao.

Quanto ao efeito na sinterizacao, verificou-se que a adicao de 0,1%Pb e 0,1%Sn a liga
AA6061 foram suficiente para ativar a sinterizagao dos compactados com presenga de fase

liquida, principalmente nos compactados produzidos a altas pressdes de compactagao.

Constatou-se através de suas propriedades fisicas e mecanicas que os compactados
adicionados com os aditivos Pb mostraram uma maior eficiéncia de ativagdo na sinterizagao
com relacdo aos compactados incorporados dos aditivos Sn, em todas as condicdes de

sinterizagdo estudadas.

Quanto a adicao dos teores de reforgo de 5% e 10%TiCN a liga AA6061, constatou-se que
os refor¢os mostraram uma grande eficiéncia de ativacdo na sinterizacdo dos compdsitos,
devido a combinagdo de dois fatores: durante a compactagdo os refor¢os provocaram
microfissuras nas camadas de oOxidos de aluminio durante a compactagdo e pela nao
molhabilidade do TiCN pelo liquido formado na etapa de sinterizagdo. Dessa forma, a fase
liquida formada de Al+Mg,Si conseguiu sua difusdo a través destas microfissuras para se
distribuir no contorno das particulas de aluminio. Esse efeito levou a um aumento na
densificacdo, diminuicdo da variagdo dimensional e melhoria de suas propriedades

mecanicas.

Para a obtencdo de produtos sinterizados com boas propriedades fisicas e mecanicas dos

compositos produzidos com 5% e 10%TiCN de reforgo foi suficiente a aplicagdo de uma
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pressao de 400 MPa e temperatura de sinterizacdo de 600°C.

Com relagdo as microestruturas dos compositos produzidos com 5% e 10%TiCN de
reforgo, constatou-se uma melhor sinterizacdo dos compactados produzidos a pressao de
800 MPa quando comparada a sinterizacdo dos compactados a pressdo de 400 MPa. Os
resultados obtidos mostraram microestruturas mais homogéneas, com maior presenga de
fase liquida nos contornos das particulas de aluminio e pouca quantidade de poros, no
primeiro caso. Estes fatores levaram a uma melhor densificagdo, com menor variacao
dimensional, além de melhores propriedades mecénicas, tais como a resisténcia a flexdo e

dureza.

Com relagdo aos tempos de sinterizacao para uma mesma temperatura de 600°C, constatou-
se que a adicdo de 0,1%Pb e 0,1%Sn a liga AA6061 elevou os tempos de sinterizacdo até
45 min. A presenga desses elementos levou a uma melhoria da microestrutura e um
aumento das propriedades fisicas e mecanicas da liga, principalmente nos compactados

produzidos a pressao de 800 MPa.

Com respeito aos tempos apropriados de sinterizacdo dos compositos produzidos com 5 e
10%TiCN de refor¢o, observou-se que mesmo reduzidos tempos de sinterizagdo (15 min)
acarretam produtos com boas propriedades fisicas e mecanicas. As microestruturas dos
compositos obtidos em diferentes tempos de sinterizagdo ndo apresentam alteragdes
significativas, principalmente para os compactados produzidos para uma mesma pressao de

compactagao.

Quanto a adicdo de 0,1%Pb e 0,1%Sn nos compdsitos produzidos com diferentes teores de
reforco TiCN, observou-se que estes aditivos ndo apresentaram efeito nas propriedades
fisicas e mecanicas do produto, quando comparados com compdsitos refor¢ados sem adig@o

de aditivos.
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5.2

Sugestoes para trabalhos futuros

Como sugestdes para trabalhos futuros, podem ser destacadas a importancia dos seguintes

temas:

= Estudar e verificar a morfologia e caracterizacdo da mistura de p6és vinculadas as etapas

de compactacdo para outros materiais e outros sistemas de compositos

= Caracterizar os materiais obtidos neste trabalho em relacao as propriedades de desgaste e

de corrosdo.

» Estudar a influéncia da temperatura de sinterizagdo dos materiais compdsitos sobre os
mecanismos envolvidos no tratamento térmico das ligas de aluminio, isto ¢, processo de

solubilizacao ¢ a cinética de envelhecimento.

» Comparar os compdsitos sinterizados a partir dos pods compositos produzidos com
5%TiCN de reforco, a qual apresentou boas propriedades fisicas e mecanicas quando
produzido a partir de compactados a pressao de 400 MPa, com outros compoésitos
reforcados de particulas de SiC e de Si3N4 de igual processamento. Esta comparaciao pode
determinar ou confirmar a vantagem da utiliza¢do do TiCN como refor¢o para compositos

metalicos de matriz de aluminio mediante o processo de sinterizagao com fase liquida.

» Analisar e comparar a influéncia do Pb e Sn com outros aditivos que possibilitem a

melhora da molhabilidade na sinterizagcdo com fase liquida no sistema de ligas de aluminio.
» Estudar e comparar o método de compactacao entre a isostatica a frio e a uniaxial a frio na

producdao de compdsitos a partir da mistura de pos, utilizando as mesmas varidveis de

processamento e analise de suas propriedades obtidas.
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