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PROJETO, CONSTRUCAO E UTILIZAGAO DE FORNOS PARA FUSAO DE
LIGAS Fe-Ti E LIGAS Mg-Ni PARA ARMAZENAGEM DE HIDROGENIO

RESUMO

Visando a obtencdo de ligas Fe-Ti e ligas Mg-Ni nas
composicoes de interesse para armazenagem de hidrogénio, foram
construfdos dois sistemas de fusdes, uma utilizando o arco elé-
trico para a fusdo da liga Fe-Ti e outro utilizando o aquecimen
to resistivo para fus@ao da liga Mg-Ni. O presente trabalho des
creve o projeto, construgao, montagem e utilizacdo dos dois sis

temas de fusoes.

Tnicialmente s3o descritos os critérios de projeto,
estabelecendo as faixas de composicoes de interesse das ligas
Fe-Ti e Mg-Ni, selecionando os métodos de fusdo por arco elétri
co e o de fus3o por aquecimento resistivo, ambos em atmosfera
inerte devido a alta oxidagao do Ti e Mg. A camara de atmosfe~-
ra controlada teve como critério versatilidade, sendo ela entao

comum aos dois sistemas de fusoes.

Na descricdo da montagem dos sistemas sao considera
dos como componentes principais a camara, o cadinho e o porta
eletrodo no sistema de fus3o por arco elétrico, e a camara, o
forno e o agitador de banho no sistema de fusdo por aquecimen-
to resistivo. Sdo descritos os componentes auxiliares dos sis~
temas que sao os circuitos de gds inerte, de refrigeracao e de
poténcia, tendo os seus comandos montados num painel de contro-
le.

Por final as operagoes dos sistemas para as fusoes
<30 descritas e as ligas fundidas sdo analisadas por andlise qui

mica, metalografica e teste de hidretagao.



DESIGN, CONSTRUCTION AND USE OF FURNACES TO MELT Fe-Ti
ALLOYS AND Mg-Ni ALLOYS FOR HYDROGEN STORAGE

ABSTRACT

Two melting systems were built to prepare Fe-Ti al-
loys and Mg-Ni alloys at interesting composition for  hydrogen
storage. Fe-Ti alloys and Mg-Ni alloys were melted by arc-
electric system and electric resistance system respectively.
Design, construction, assembly and use of both melting systems

are described in the present work.

Initially the design criterion is considered and
the composition zones of interest are selected. Both melting
systems are under an argon atmosphere to prevent Ti and Mg from

oxidation.

The crucible, the chamber and the electrode holder
are the main components of the arc electric melting system and
the chamber, the furnace and the bath stirrer are the main com-
ponents of the electric resistance melting system. The inert gas
circuit, the cooling circuit and the power circuit are control-
led by the control panel. These circuits are considered au-

xiliary components.

Finally the operations of the melting Systems are
described. These melted alloys are analysed by chemical and
metallographic analysis and hydrogenation tests.
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

1.1 - CONSIDERACUES GERAIS

Os problemas energéticos sdo fundamentais para o
futuro da nacado, constituindo um desafio econdmico, técnico e
cientffico. No caso brasileiro, apesar das grandes dimensoces
do pais, e das imensas riquezas contidas no seu solo e no seu
sub-solo, tudo indica que somos relativamente pobres em  com-
bustfveis convencionais: o nosso petrdleo & insuficiente para
a demanda interna, o carvdao € de baixa qualidade e de uso difi
cil, e as reservas de uranio anunciadas por fontes oficiais sao
insuficientes para garantir o funcionamento dos reatores nu-
cleares encomendados & Replblica Federal da Alemanha por um
tempo desejivel [1]. Temos porém recursos hidricos para a ge-
ragao de eletricidade que s3o abundantes, embora localizados lon
ge dos atuais centros de consumo. Estes recursos porém sao in
suficientes para suprir o pais da demanda que requer um pais

com um alto grau de desenvolvimento.

Isto mostra a grande urgéncia de procurar garan-

tias para o futuro, a médio e longo prazo.

Fntre as diversas diretrizes de ataque do problema
energético que estao sendo desenvolvidos na UNICAMP, o Hidro-

- - - —
génio e uma das opgoes.

0 custo & sem divida o principal fator determinan
te na utilizacdo do Hidrogénio e na sua técnica de produg%o[?}.
No caso brasileiro, a técnica de produgdo a ser desenvolvida é
a eletrdlise da dgua, visando assim ao estudo de um método de
tpans ferir energia hidroelétrica sob forma conveniente para
longas distancias [1]. O Hidrogénio produzido seria utilizado
como combustivel pouco poluente para substituir os combustiveis
1fquidos convencionais [4,5]. O Hidrogénio seria entdo utili-
zado como "energia armazenada" sendo um elo entre fontes de

* * - e L » '3
energia primiria nd3o fossil (nuclear, solar, hidrica) e os usos
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de energia que ndo sao conectados diretamente por cabos com es
sas fontes primirias (vefculos) [5].

1.2 - ARMAZENAGEM DE HIDROGENIO PARA USO COMO COMBUSTIVEL EM

vEICULOS

Um motor de combustao interna pode, apenaé com pe-
quenas modificagoes, ser operado utilizando Hidrogénio como com
bustfvel [5]. O maior problema na utilizagdo do Hidrogénio € o
que se refere 3 armazenagem suficiente de combustivel. Para ter
uma razoavel autonomia, isto €, em torno de 480 km, cerca de

13,6 kg de Hidrogénio seriam necessarios [6] .
0s critérios para uma adequada armazenagem S&o: [5]

1) seguranga
2) adequado volume por peso
3) operacao barata e simples

4) processo de recarregamento simples e rapido

As opgOes para a armazenagem do Hidrogénio sdo: co-

. . . o - « . -

mo liquido criogenico, como gas comprimido ou como hidreto meta

lico. As vantagens e desvantagens dessas 3 opcoes estao na ta-

bela 1.1. Comparando-se 0S critérios para uma adequada armaze-

nagem, citados acima, com os dados da tabela 1.1, conclui-se que
a melhor maneira & na forma de hidretos met&licos [3,5,6,7,8].

1.3 - HIDRETOS METALICOS

0 hidreto metdlico & formado pela reagao de certos
metais ou compostos intermetalicos com Hidrogénio gasoso a alta
pressdo e alta temperatura. ELsse hidreto € dissociado (liberan
do Hidrogénio) durante o aquecimento deste a uma temperatura e-
levada, mantendo a pressao abaixo da pressao de equilibrio do
hidreto (pressdo de dissociagao), O hidreto dissocia até alcan-



‘car a press3o de equilfbrio ou até todo o hidreto acabar.

0 ponto critico nas atuais pesquisas em armazenagem
de Hidrogénio na forma de hidreto € a escolha desse hidreto, is
to &, a escolha do metal ou liga para reagir com o Hidrogénio
formando o hidreto. Os fatores envolvidos na selegdo sdo: [5]

1) Alto teor de H por unidade de peso

2) PressSes de dissociagdo moderadas (1-10 atm) a
temperaturas na faixa de 25-250°C

3) Alta cinética de formagao

4) Alta cinética de dissociagdo (a temperatura de
operagao)

5) Baixo custo

6) Resisténcia & fragmentagao

A alta cinética de formagdo € requerida devido ao
tempo de recarregamento que n3o deve ser muito longo. A alta
cinética de dissociacdo € devida ao fato de que para manter um
desempenho satisfatdrio do vefculo, requer-se uma pronta e rapi
da alimentagdo de Hidrogénio. A resisténecia a fragmentagao se
justifica devido a problemas de entupimento que hidretos de gra
nulagio muito fina ocasionam no sistema de captagao de  Hidro-

génio do veiculo.

Para substituir um tanque de combustivel 1liquido con
vencional (gasolina), € necessario que o peso e volume por uni-
dade de energia disponivel dos tanques sejam de mesma magnitude.
Como para volume, esse requisito € satisfeito por muitos siste
mas metal-hidrogénio, o parametro critico para a escolha do me-
tal ou liga apropriada € o teor em peso de hidrogénio contido

nesses sistemas.
Se um certo hidreto contém p % em peso de Hidrogénio,
e assumindo ser a entalpia de combustao do H envolvido 28,5

kcal/g e da gasolina 11,4 kcal/g, ent3o a razao de peso, R, da
gasolina para hidreto tendo o mesmo contelido de calor é&:

3
R = x 100 = — (1.1




* fod * -
Deve-se observar que a suposigao feita e que o ca-

lor de dissociagdo do hidreto pode ser desprezado.

Na equagao 1.1, impondo-se a restricao de R < ~ 6,
conclui-se que p > 6,7% em peso para um razoavel armazenamen-
w = * * * .
to [5]. Os Unicos sistemas Metal-H satisfatorios seriam aque-

les de Litio (p = 12,7%) e Magnésio (p = 7,6%).

0 hidreto de Li tem uma temperatura de dissociagao
demasiadamente alta (~ 890°C), sendo o metal e suas ligas mui-
tos reativos, oxidando-se facilmente e tendo também a tempera-
tura de fusdo muito baixa. Por essas razdes o Litio € impro-

prio.

0 sistema Magnésio-H, tem pressao de dissociagao re
lativamente alta (temperatura de dissociagao razoavel) como in
dicado na tabela 1.2. Contudo o Magnésio nao reage rapidamen-
te com o H, sendo necessario uma ativagd@o do Mg, aplicando ci-
clos de hidrogenacdo - desidrogenagado, para que a reagdo ini-
cie a baixas pressoes (5-6 atm a ~ 330°C) e termine em poucas
horas. Assim o sistema Mg-H € atraente para armazenagem de H.
Entretanto, mesmo o Mg ativado reage muito lentamente para ser
usado em veiculos, necessitando encontrar algum catalizador na

reagdo de Mg com o H.

Outra possibilidade € a substituigdo do Mg puro por
suas ligas ou compostos intermet3licos. Alguns hidretos de
certos compostos intermetalicos de Mg como o MgZCu e MgzNi
[3,5,6,7] tém maior pressdo de dissociacdo que o hidreto de Mg
puro e também reagem com o H mais rapidamente. Contudo, como
mostra a tabela 1.2, as % de H nestes compostos sao muito bai-

xos sendo no MgzNi maior que no Mg2Cu.

Pesquisas recentes demonstram que a liga Mg-25% Ni
possui otima resisténcia a fragmentagao durante a hidratacdo
(6].

Ligas Fe-Ti também tem sido estudadas tendo  pon-
tos de vantagens como alta pressao de decomposicdo a temperatu
ra ambiente e pouco calor necessario para dissociar o hidreto,
porém apresentando desvantagens como O seu peso muito eleva-
do [6,8].

As ligas que demonstram ter melhores perspectivas
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na armazenagem de Hidrogénio na forma de hidretos sdo as 1ligas
Fe-Ti e Mg-Ni [3].

Por isso as pesquisas que se realizam nos diversos
centros de pesquisas do mundo convergem nas analises dos compor-
tamentos de sistemas do tipo liga Fe-Ti-Hidrogénio e ligas
Mg~-Ni-Hidrogénio.

1.4 - OBJETIVGS DO TRABALHO

0 Grupo de Energia da UNICAMP desenvolvendo ativida
des de pesquisas relacionadas 2 utilizacdo de Hidrogenio como
vetor energético, realiza pesquisas na linha de armazenamento
de Hidrogénio na forma de hidretos metalicos visando a sua uti-
lizacdo em tanques para veiculos. Nesse sentido, estuda-se o
comportamento das mais variadas ligas de Mg-Ni e Fe-Ti gquando

formam hidretos e quando dissociam.

Basicamente, o presente trabalho pretende suprir a
demanda de ligas Mg-Ni e Fe-Ti nas suas mais diversas composi-
¢Oes que essa pesquisa necessita. Para tanto, dimensionou-se os

seguintes objetivos:

a) Projeto e construgcdo de um forno elétrico a arco
de atmosfera controlada para a fusao de 1lu0g de

ligas Fe-Ti.

b) Projeto e construcdo de um forno com aquecimento
resistivo de atmosfera controlada para a fus 3o

600g de ligas Mg-Ni.

¢) Ter como critérios basicos para os referidos pro
jetos a miaxima versatilidade no que se refere as
especificagoes de equipamentcs e dispositivos, e
maximizagdo do emprego de materiais e recursos

nacionais.

d) Testar os referidos fornos, fundindo liga Fe-Ti
e liga Mg-Ni, caracterizando assim os fornos quan

to ao seu desempenho durante a fusao.

e) Examinar as ligas obtidas e depois submeté-las a
processo de formagdo de hidretos, analisando qua
litativamente o resultado dessa reagao.
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CAPTTULO 2

CRITERIOS DE PROJETO

2.1 - LIGAS Mg-Ni E Fe-Ti

A figura 2.1 apresenta o diagrama de equilibrio do
sistema Magnésio-Niquel. Nesse diagrama observa-se que hi for-
macdo de dois compostos intermetalicos: Mg,Ni e MgNiQ[ISJ.

Estudos realizados mostraram que dentro dos limites
experimentais utilizados, que foram de temperatura maxima 350°¢C
e pressdo maxima de 27 atm, o MgNiQ nao reage com H, mas o Mg, Ni
reage, formando um hidreto ternario Mg,NiH, [6]. 0 Mg também
reage com H2 formando MgH2 onde a presencga de MgzNi parece ter
um efeito catalisador para a ocorréncia dessa reagdo [7]. Assim
sendo, as ligas Mg-Ni de interesse para o estudo de armazenagem
de H estao compreendidas entre as composigdes Mg puro e 54,7%
em peso de Ni (composto intermetalico Mg,Ni). [5, 6, 7].

Na faixa de interesse no diagrama de equilibrio pre
vé-se uma reagdo eutética de 507°C para uma composig¢dao de 23,5%
em peso de Ni, onde com o resfriamento teremos a formacao de
microconstituinte formado por Mg e o composto intermetalico
MgzNi. Nessa faixa de composigao temos o ponto de fusao mais
alto em torno de 900°C correspondente ao composto intermetalico
Mg,Ni, e o mais baixo % 507°C correspondente 3 composicdo euté-

tica.

A figura 2.2 apresenta o diagrama de equilibrio do
sistema Fe-Ti. Observa-se que o referido sistema forma dois
compostos intermetdlicos: FeTi e Fe,Ti. E geralmente aceito um
terceiro composto, FeTiz, existindo acima de lOOOOC, decompondo
-se em FeTi e Ti abaixo desta temperatura [15].

Pesquisas no sentido de utilizar ligas Fe-Ti para
a formagdo de hidretos para a armazenagem de Hidrogénio, demons
traram que o composto intermetalico FeTi reage com o H formando
hidretos de composig¢oes aproximadamente FeTiH e FeTin, enguan-
to que o composto intermetalico FezTi nao reage com H, sendo
sua presenga junto ao FeTi prejudicial a este composto na rea-
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¢3o de hidretagdo [19].

Assim sendo, a faixa de composigdo de interesse es-
t3 entre 30% em peso de Ti (Fe,Ti) e 63% em peso de Ti (FeTi,).
Nessa faixa de composigdo temos o ponto de fusao mais alto em
torno de 1427°C correspondente ao composto intermetalico FezTi,
e o ponto de fusao mais baixo em torno de 1200°cC.

2.2 - SELECAO DOS METODOS DE FUSAO

A fus3o das ligas Fe-Ti de nosso interesse € difi-
cil devido ao alto ponto de fusao e sua natureza altamente rea-
tiva com o oxigénio, hidrogénio e com os materiais refratarios
usuais [20, 21, 28]. Muitos sdo os métodos ja desenvolvidos pa
ra essa operacao, sendo o melhor por arco elétrico realizado em
atmosfera inerte [19, 20, 21]. Assim sendo, € esse o processo

escolhido para a fus3ao das ligas Fe-Ti.

0 arco elétrico utilizado na fusdo € uma descargae-
létrica continua e auto-sustentavel de alta amperagem e baixa
voltagem [29]. O mecanismo de operagdo do arco elétrico pode
ser explicado considerando-se um arco de corrente continua en-
tre um eletrodo e um anodo em gds inerte. Elétrons sao emiti-
dos do catodo aquecido‘e s3o acelerados sob a influéncia de um
campo elétrico (ddp) ganhando, pois, energia que é entdo perdi-
da por colisaoc com as moléculas do gas, de tal maneira que o
gas € elevado a alta temperatura, tornando-se termicamente ioni
zado e condutor. Assim temos o calor necessario para a fusao
das ligas, que no caso € o anodo. Os fons positivos do gds sao
acelerados em direcdo ao catodo, colidindo com a sua superficie
e liberando energia devido & colisdo e & reassociagdo com elé-
trons para formar dtomos neutros. Esta energia mantém o cato-
do a alta temperatura, ocasionando elétrons emitidos termica -
mente. Desta forma o arco torna-se uma descarga auto-sustenta-

vel.

A fusao das ligas Mg-Ni na faixa de interesse apre-
senta dificuldades, nao de temperatura, pois pela % de Ni nes -
tas ligas, ela pode ser dissolvida no magnésio liquido por di-
fusdo, ndo sendo necessario portanto, sua fusdao. As dificulda-

des s3o em relacdo a alta reatividade do Mg com o oxigénio e ao
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seu ponto de ebuligao sob a pressao de 1 atmosfera ser muito
baixo, 1087°c [21, 22, 23, 24, 25, 26]. O calor especifico e o
calor latente de fusdo elevados ao Mg mostram que ha necessida-
de de que se fornega grandes quantidades de calor para a fusao
de Mg. A escolha recai no processo por forno elétrico, de prefe
réncia induc3o, sob atmosfera inerte [6, 7, 23, 25}. 0 fator
econdmico determinou a escolha de forno com aquecimento resisti

vo, sob atmosfera de argonio para a fusdo das ligas Mg-Ni.

As propriedades fisicas do Mg e também do Ni, Fe e

Ti estdo nos apéndices 1, 2, 3 e 4 respectivamente.

2.3 - SISTEMAS PARA FUSAO DAS LIGAS

A figura 2.3 ilustra esquematicamente o sistema re-

querido para a fusao das ligas Fe-Ti por arco elétrico.

A ca@mara de atmosfera controlada & a componente prin
cipal do sistema, sendo no seu interior o lugar onde se proces-
sa a fusdo da liga. Na parte superior da c@mara é introduzido

um porta eletrodo com o eletrodo, constituindo um catodo. Na
parte inferior da camara esta fixo um cadinho dentro do qual se
funde a liga, formando com o proprio metal o anodo. 0 porta

eletrodo tem um movimento vertical que permite controlar o com-

primento do arco elétrico formado entre o eletrodo e a liga.

Um componente auxiliar de refrigeragao refrigera por
bombeamento de agua as paredes da camara, o porta eletrodo e o
cadinho.

0 componente auxiliar de poténcia € constituido por
um retificador de amperagem, estando seu cabo negativo ligado ao
porta eletrodo e o positivo ao cadinho. Esse retificador permi-
te o controle de corrente no arco por meio de um controlador ma
nual. ‘

0 componente auxiliar do sistema responsivel pela
atmosfera inerte da camara é constitufida pelo cilindro de Argd-
nio e pela bomba mecanica para viacuo, ambos ligados & camara.
A operacdo € levada a efeito pela retirada de ar da camara pela
bomba de vacuo e posterior introducdao de Argonio nesse sistema
evacuado. O controle dessa operacdo € feito pelo medidor de v§
cuo, medidor de pressdo e pelo regulador de pressdo do Argonio.
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A figura 2.4 ilustra esquematicamente o sistema re-

querido para a fusao das ligas Mg-Ni por aquecimento resistivo.

O componente principal é uma cdmara de atmosfera con
trolada, sendo no seu interior o lugar onde se proceésa a fusao
da liga. Na parte superior € introduzido um misturador com a
finalidade de homogeneizar o banho durante a fusao. Na parte in
ferior da camara € fixo o forno com aquecimento resistivo.

As paredes da camara sdo refrigerados pelo componen
te auxiliar de refrigeracao igual ao do sistema anterior.

0 componente auxiliar de poténcia € constitufdo de
um transformador variador de voltagem que € ligado ao resistor
do forno. Nesse circuito elétrico € introduzido em série um
contator (chave magnética) que abre e fecha esse circuito de
acordo com os sinais enviados por um controlador de temperatura.
Esse controlador de temperatura tem um sensor de temperatura den

tro do forno a ser controlado.

0 componente auxiliar responsavel pela atmosfera de

gas inerte € igual ao do sistema anterior.

2.4 - CAMARA DE ATMOSFERA CONTROLADA

A pratica indica que, levando em consideracdo pro-
blemas de aquecimento, evaporaca@o de gases contidos nos metais,
e quantidade de gis inerte necessaria, o volume da camara de
atmosfera controlada para fundir essas ligas deve ser em torno
de 0,1m®.

Uma s6 camara de atmosfera controlada pode ser uti-
lizada para os dois sistemas, bastando que haja na parte supe-
rior um dispositivo capaz de adaptar um porta-eletrodo quando
da fusd3o por arco elétrico e um misturador de banho quando da
fusdo por aquecimento resistivo, e uma vdlvula que permaneceria
fechada quando da fusdo do arco elétrico e que permitisse a in-
trodugdo de um termopar quando da fusao por aquecimento resisti
vo. Da mesma maneira, a parte inferior da camara deve permitir
a fixagao do cadinho refrigerado para a fusdo por arco elétri-

co ou do forno com agquecimento resistivo.
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A versatilidade requerida para os dois sistemas de
fusdo pode ser alcancada optando-se por uma forma clbica para
essa cdmara, forma essa que permite construir facilmente seis
flanges, uma em cada lado da cimara. Sem duvida isso daria uma
grande versatilidade aocssistemas montados no que se refere a
possibilidade de acoplar outros dispositivos que o seu uso futu

ro vier a necessitar.

Devido ao problema de aquecimento,as paredes da ca-

mara devem ser refrigeradas.

Devido ao fato de se fazer um baixo vacuo nessa ca-
mara, todas as flanges e dispositivos moveis devem ser vedadas

por aneis de borracha (O-ring).

2.5 - FORNO A ARCO

A quantidade de calor necessario para a fusdo das

ligas Fe-Ti pode ser estimado pela formula [29]:

(T, + 273)% 10" J/m?

Q' =
3
onde Q' = quantidade de calor necessario para fundir um vo-
Jume de metal.
T, = ‘temperatura de fusdo em °C
Como a temperatura de fusao Ti & de 1668°C temos
que:

] - 10 3

Q'p; = 3,7 . 10'° J/m
Para o volume requerido que & em torno de 2.10  "m?,
temos que a quantidade necessaria para fundir esse volume de

FezTi seria de:

Qp; = 7,4.10° 7

Podemos estimar os parametros de operagaoc do forno
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a arco para a fusao de ligas Fe-Ti, baseados no tempo necessa
rio para o sistema fornecer a quantidade de calor necessirio a
fusdo da carga, os quais podem ser avaliados pela equagdo se-
guinte que é aplicada & solda por arco elétrico [29]:

Q
t+ =
EI f
onde:
t = tempo necessirio para fornecer a carga a quantida-
de Q de calor [s]
Q = calor necessario para a fusdo de carga [J]
E = voltagem de operacdo [V]
I = corrente de operacdo [A]
f = eficiéncia
Admitindo-se uma eficiéncia de 70% temos:
Parametro 1: E = 30V
I = 200A
Q = 7,4.10%0 t = 2,9 minutos
Parametro 2: E = 40V
I = 300A
Q = 7,4%,10%7 t = 1,5 minutos
Parametro 3: E = 50V
I = uQ00A
= 7,4 ,1050 t = 53 segundos
Parametro 4: E = 60V
I = 500A
= 7,4.1050 t = 35 segundos

Dos calculos acima conclui-se que a corrente Jtima
para o sistema deve certamente estar no intervalo entre 200A a
400A com uma poténcia em torno de 18 kw, pois & desejavel um
tempo em torno de um minuto para a fusao visto que, para uma
boa homogeneizagdo da liga fundida € necessario a incidéncia do
arco elétrico por um tempo pelo menos 5 vezes o tempo de fusao

da liga.

0 fator que determina a utilizacao de eletrodo con-
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sumivel ou permanente € a facilidade de obter um dos metais da
liga a ser fundida na forma de eletrodo [20]. No caso das 1li-
gas Fe-Ti, eletrodo de Ti é de confeccdo dificil e caro, contu-
do eletrodos de Fe ou de agos com pequeno teor de C sao relati-
vamente fdaceis de serem confeccionados e encontrados. Quanto a
eletrodo permanente, tungsténio € o usualmente utilizado e reco

mendado.

As caracteristicas do arco elétrico variam violenta
mente, caindo a voltagem e aumentando a corrente, a medida que
se varia o comprimento deste. Entdo o eletrodo necessita de um
movimento vertical para que tenhamos um comprimento de arco &ti

mo.

Como um intenso calor € gerado no arco formado en-
tre o eletrodo e a liga, o porta eletrodo e o cadinho devem ser

refrigerados.

Devido aos problemas de contaminacao da liga pelos
materiais refratarios, cobre eletrolitico é o material usualmen
te utilizado na confeccd@o do cadinho refrigerado.

2.6 - FORNO COM AQUECIMENTO RESISTIVO

A quantidade de calor necessdrio para a fusao da li-
ga Mg-Ni pode ser estimada pela quantidade necessaria para fun-

dir o Mg puro, dada pela equagao:
Q=mec (T ~-T) +mL

onde: Q = quantidade de calor para fusao de m gramas de Mg
= massa do Mg = 0,60 kg
calor especifico do Mg = 1030 J/kg °K

C -
T, = temperatura de fusdo do Mg = 650°C
T, = temperatura ambiente = 25°C
L = calor latente de fusdo do Mg = 3,8.10%J/kg

entdo temos: Q = 7,8.10%J
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Considerando 20 minutos um tempo razoavel para a fu

sao do Mg, necessitamos ter uma poténcia de 0,65 kw. Estimando

a eficiéncia do forno por resistor de 40%, requer-se uma potén-

cia de 1,6 kw.
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3.1

CcAPITULO 3

CONSTRUCAO E MONTAGEM

3.1 - SISTEMA DE FUSAO POR .ARCO ELETRICO

0 sistema de fus3ao por arco elétrico construldo e
montado para a fus@o de ligas Fe-Ti estd apresentado na figura
3.1. Os componentes desse sistema sao: painel de controle, ca-
dinho, porta eletrodo, camara de atmosfera controlada, circuito
de gas inerte, circuito de refrigeracdo e o circuito de potén -

cia.

3.1.1 - COMPONENTES PRINCIPAIS

Os componentes principais do sistema de fusao por
arco elétrico sdo: camara de atmosfera controlada, porta eletro
do e cadinho. A Figura 3.2 mostra esses componentes.,

- Camara de Atmosfera Controlada

A camara de atmosfera controlada foi construida
de forma cibica com flanges em todas as faces. A figura 3.3
mostra a camara construida incluindo a parte externa do porta
eletrodo. Nessa figura nao estao desenhadas as serpentinas de
cobre para refrigeracdo que foram soldadas as paredes externas
lateriais, na tampa posterior e na tampa superior da camara.

A camara, de dimensdes 0,5 x 0,5 x 0,5 m, tem
um volume interno de 0,125 m®. Cada lado da camara tem uma
flange, sendo as duas flanges laterais de diametro 0,12m e as
outras quatro de diametro 0,30m.

Todas as tampas das flanges tem vedacdao de bor-
racha (O-ring). A tampa frontal corresponde a porta da c3mara

tendo um visor de vidro temperado, puxador e dobradicas.

Na tampa superior existe um orificio com um sis
tema de buchas de dois anéis de borracha (0-rings) que permite
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que o porta-eletrodo ai introduzido tenha movimento vertical,
‘sem componentes a vedagdo da cdmara. Também na tampa superior
existe uma valvula de esfera, nao mostrada na figura 3.3, que
s6 tem utilidade no sistema para fusao por aquecimento resisti
vo.

Na tampa inferior existe a entrada e saida da

agua de refrigeragao do cadinho.

Os detalhamentos das pecas da camara de atmosfera
controlada estdo apresentados no APENDICE III.

- Cadinho e Porta-Eletrodo

A figura 3.4 mostra o cadinho construido. O mate
rial & de cobre eletrolftico e o volume interno & de 0,68.10 °
m®. O cadinho é fixado 3 tampa inferior da camara por meio de
um sistema de anel fixador e anel de borracha (0-ring) como
mostra a figura 3.5. O anel fixador fixa o cadinho a tampa com
primindo o anel de borracha. Tem-se assim a vedagao da  parte

interna da camara.

0 porta-eletrodo construido tem o corpo de cobre
e a extremidade de aco inoxidavel. A figura 3.6 mostra o porta
eletrodo e suas dimensdes. A agua entra por um tubo interno do
porta-eletrodo e sai pelo tubo externo refrigerando as suas pa-
redes. Na parte superior foi construido um sistema de engrena
gem cremalheira para permitir um movimento vertical ao porta-e-
letrodo. A engrenagem, COmMO podé ser vista na figura 3.3 € fi-
xa na tampa superior por meio de um eixo dotado de uma manivela.
A cremalheira foi soldada na parte superior do porta-eletrodo,e
este quando introduzido no orificio da tampa superior é possi-

vel o seu movimento vertical por meio da manivela.

0 eletrodo permanente fixo ao porta-eletrodo &

de tungsténio tendo um diametro de 5 mm.

A figura 3.7 mostra o cadinho fixo a tampa infe

rior e o porta-eletrodo.

Todas as pecas do sistema de porta-eletrodo es-
t30 detalhadas no APENDICE III,
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3.1.2 - COMPONENTES AUXILIARES

Os componentes auxiliares do sistema de fusao por
arco elétrico s3o: painel de controle, circuito de gas inerte,
circuito de refrigeracdo e circuito de poténcia. A figura 3.1

mostra esses componentes.

- Painel de Controle

No sistema de fus3dao por arco elétrico, o pai-
nel de controle comanda o circuito de refrigeragao e comanda e

controla o sistema de vicuo do circuito de gas inerte.

A figura 3.8 mostra o painel de controle monta-
do. O circuito de refrigeracdo & comandado por uma chave neste
painel. Uma lanterna indica quando o circuito esta ligado. A
bomba de vacuo & também acionada por uma chave tendo também uma
lanterna sinalizadora. O controle do vadcuo na cdmara € feito

por um medidor de vacuo neste painel.

0 circuito elétrico do painel de controle &€ mos

trado na figura 3.9.

0 painel foi montado com éhapas de 1,5 mm e can
toneiras de abas iguais de 35 x 35 mm e espessura de 4,5 mm, to
dos de aco ABNT 1020. Ele foi montado sobre quatro rodas de
80 mm de didmetro sendo duas giratorias. O acabamento foi fei-
to com tinta zarc3o e tinta martelada. As chapas laterais fo-

ram rebitadas e as frontais fixas com porcas tipo borboleta.

As especificagdes dos equipamentos montados sao

as seguintes:

1. Chaves para acionar a bomba de vacuo e o circui-
to de refrigeragdo.
- chaves PACCO 1/3
3 polos ,
corrente nominal = 16A
tensdo de servigo = até HuOV

2. Chave para acionar o medidor de vicuo.
- chave BLINDEX 25/03
corrente nominal = 12A
tensdo de servigo = até 600V



3. Lanternas de alerta
- lanternas BLINDEX 56/02

4. Medidor de vacuo.

Dentro de certos limites, a condutividade térmi-
ca de um gds € dependente de sua pressao. Esse
fendmeno fisico & utilizado em mandmetros de ter
mopar para a medida de pressdo do vacuo, medindo
~-se a temperatura de um arame de W portador de
uma corrente, por meio de um termopar. Esse ti-
po de manometro € o mais indicado para a medida
de pressoes acima de 10" ? torr, que € o nosso ca
so.

As caracteristicas do medidor de vacuo acoplado

ao sistema montado sao as seguintes:

Fabricante: VARIAN Ind. e Com. Ltda.

Modelo: » manometro de termopar
| controle TC 801 sensor NRC 531
Leitura: 2 - 10”° torr (menor divisdo 1 mi
litorr).
Alimentagdo: 120 VAC 60 Hz
Poténcia: 10W

- Circuito de G3s Inerte:
0 circuito de gis inerte & responsidvel pela subs

tituicdo do ar inicialmente contido na camara pelo gas inerte.

0 circuito de gds inerte montado € esquematizado
na figura 3.10.

0 circuito de gas inerte opera da seguinte for-
ma: primeiramente a bomba meca@nica de vacuo faz um baixo vacuo
na cdmara, operagao esta que € acompanhada por meio de medidor
de vicuo. Quando for atingido o vacuo Stimo, € fechado a valvu-
1a da bomba de vacuo e introduzido argonio até a pressdo atmosfé
rica. Essa operacdc é acompanhada por meio do manovacudmetro.Em
seguida é fechada a valvula do gds e aberta a valvula da bomba
de vicuo fazendo-se vacuo novamente. Essa operacdo & feita va-
rias vezes para que todo o oxigénio seja retirado da camara. Por
final, a cimara é mantida em atmosfera de argonio na pressao at-

- »
mos ferica.
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As especificagBes dos equipamentos montados sao os
seguintes:

1. Bomba de Vicuo

A funcao da bomba de viacuo € retirar o ar conti-
do na camara, para depois introduzir o argonio.

Considerando 60 minutos um tempo desejavel para
atingir o vdcuo requerido que € em torno de 107! torr, e que o
volume da camara € de 0,125 m®, a vazdo especificada para a re-
ferida bomba deve ser de 15 a 20 m®/h.

0 vicuo requerido é atingido por uma bomba meca-

nica de duplo estdgio.

A bomba mecanica acoplada ao circuito tem as se~-

guintes caracteristicas:

Fabricante: LEYBOLD - HERAEUS LTDA

Modelo: Palhetas rotativas de dois esta-
" .gios - D16A

Capacidade real de sucgdo: 17,0 m®/h

Pressao parcial sem lastro de gas : < 2.10_“ torr

Pressao parcial com lastro de gas : < 5.107° torr

Poténecia do motor: 1100 VA

Rotagao da bomba: 1685 rpm

2. G3s Argonio

A finalidade do gas inerte € evitar a violenta
oxidagdo que ocorre com o Ti e com o Mg a altas temperaturas. O
argénio foi escolhido por ser mais barato que o He e também por

ser o mais utilizado nas fusdes de metais de alta oxidagao.

As caracteristicas do gds argonio que € introdu-
zido na camara em vacuo criando uma atmosfera inerte sao as se-

guintes:

Fabricante: WHITE MARTINS S/A
Tipo: Sb

Pureza minima: 99,997%

Umidade maxima: 3 ppm

Oxigénio miaximo:3 ppm

Cilindro: T, 9,4 m®
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Regulador Duplo de Pressao para Argonio

0 regulador Duplo de Pressdo tem dois estagios

cujas fungbes sao as seguintes:

19 estagio: preé calibrado de fabrica, reduz a
pressao de entrada, ou seja, aguele
encontrado no cilindro para uma
pressdo intermediaria, de aproxima-
damente 15 kg/m?.

29 estdgio: de ajuste manual por meio do parafu
so de regulagem, reduz a pressao do
19 estdgio a pressao desejada para
o trabalho.

Comparando-se reguladores de pressao de duplo es

t3gios com os de apenas um estdgio, o primeiro fornece um fluxo

de gis mais constante e preciso e também oferece maior seguran-

ca.

As caracteristicas do regulador de pressao utili

zado s3o as seguintes:

Fabricante: WHITE MARTINS S/A
Modelo: R~201-A Duplo
Pressdo maxima de entrada: 185 kg/cm?
Mandmetro de entrada: 0 - 280 kg/cm?
Press3o maxima de safda: 5 kg/ecm?

Medidor de vazio de saida: 0 - 30 £/min

Mano-vacuometro

A finalidade do mano-vacudmetro no circuito mon-

tado € a de indicar a variacao da pressdo interna de c3mara quan

do é introduzido em seu interior o gis inerte, e também para in-

dicar qualquer variagdo da pressdo interna durante a fusao.

circuito sao:

As caracteristicas do mano-vacudmetro acoplado ao

Fabricante: RECORD S/A
Modelo: Mano-Vacudmetro 2 1/2 polega

das



Escala: vicuo 0-30 polegadas
pressdo 0-100 1bs/pol?

5. Vilvulas

- V3lvula da bomba de vacuo

Fabricante: Metalurgica DETROIT S.A.
Modelo: Valvula de agulha para baixa e
alta pressdo-série 800

Tipo: - globo - 812-BB-06 - 3/8 femea x
3/8 femea
Material: latao.

- valvulas do sensor, entrada de gas e do mono-

vacudmetro

Fabricante: Metalurgica DETROIT S.A.

Modelo: Valvula de agulha para baixa e
alta pressdo - série 800

Tipo: globo - 812-BB-02 -~ 1/8 femea x
1/8 femea

Material: latao.

- Circuito de Refrigeracao

0 circuito de refrigeragdo € responsavel pela
refrigeracdo do cadinho, do porta eletrodo e das paredes da cé

mara.

0 circuito de refrigeracdo esta esquematizado

na figura 3,11,

A dgua de refrigeracdo € bombeada de uma caixa
d'adgua de capacidade para 1000f para as partes a serem refrige
radas retornando depois novamente & caixa d'dgua. Uma valvula

na saida da bomba d'dgua permite regular a vazao.

Para a refrigeragdo das partes da camara de at
mos fera controlada descritas em 3.1.1, foram soldadas com sol=-
da Prata serpentinas de cobre de 6,3mm de diametro e 0,6mm de
parede, totalizando 35m de serpentina.

A refrigeracdo do cadinho esta mostrada na fi-
gura 3.5 e o do porta eletrodo na figura 3.6.



A distribuigdo e a posterior concentracao da
dgua bombeada para as 6 partes a serem refrigeradas foram fei-
tas com conexdes de latdo forjado e tubos de polietileno.

As especificagoes do equipamento utilizado sao

as seguintes:
1. Bomba d'agua

As partes refrigeradas do sistema estdo a uma al
tura maxima de 1,80m do nivel do chdo. A finalidade da bomba
sera a de bombear a agua de caixa d'agua colocada no ch3o para
as partes refrigeradas, dando vazao suficiente para que o res

friamento destas sejam satisfatérios.

As caracteristicas de bomba d'&gua utilizada pa

ra este fim s3o as seguintes:

Fabricante: KOHLBACH S.A.
Modelo: KM 42A
Poténcia: 1/3 Cv
Rotagdo: 3.430 rpm

Tensdo de alimentagdo: 220v.

- Circuito de Poténcia

0 circuito de poténcia € responsavel pela for-
mag3 do arco entre o eletrodo e o material no cadinho. A fi-

gura 3.12 esquematiza esse circuito.

Um retificador para solda funciona como fonte
de corrente continua fazendo do eletrodo um catodo e do mate-
rial no cadinho um anodo. Para isso, o cabo negativo € ligado
ao porta eletrodo e o positivo ao cadinho. A corrente forneci

da € controlavel no retificador.

As especificacdes da fonte de poténcia foram
calculadas em 2.5, do capitulo anterior, e especifidou-se o re
tificador para solda com as seguintes caracteristicas para aco

. b - 03
plar ao sistema de fusao por arco eletrico.

Fabricante: BAMBOZZI S.A.
Modelo: TRR-2150
Sistema de regulagem: nucleo saturado



3.9

Corrente de soldagem maxima: 500A

Faixa de regulagem: 70-330A e 300-500A

tensao de arco livre: 80V

Tensdo de alimentacdo: 220/380/440V

Frequéncia: 60 Hz

Poténcia aparente absorvida da rede a 100%:
25,5 KVA

3.2 - SISTEMA DE FUSAO POR AQUECIMENTO RESISTIVO

0 sistema de fus3do por aquecimento resistivo cons-
truido e montado para a fusdao de liga Mg-Ni esta apresentada na
figura 3.13. Os componentes desse sistema s3do: painel de con-
trole, forno com aquecimento resistivo, agitador do banho, cémg
ra de atmosfera controlada, circuito de gas inerte, circuito de

refrigeracdo e circuito de poténcia.

3.2.1 - COMPONENTES PRINCIPAIS

Os componentes principais do sistema de fusao
por aquecimento resistivo sdo: camara de atmosfera controlada ,
agitador de banho e o forno com aquecimento resistivo. A figu-
ra 3.14% mostra esses componentes.

- Camara de atmosfera controlada

A camara de atmosfera controlada que se utili-
za nesse sistema € a mesma do sistema de fus3o por arco elétri-

co, ja descrita em 3.1.1.

- Agitador de banho

A liga Mg-Ni ser3d obtida pela fusdo do Mg e a
difusdo do Ni solido nesse banho de Mg. Visando otimizar essa
difusao e a homogeneizacao da liga obtida equipou-se o siste-
ma com um agitador de banho cujo desenho estd mostrado na figu-
ra 3.15,



3,10

O agitador € introduzido na camara através do
orificio na tampa superior com um sistema de buchas de dois
anéis de borracha (o-rings) que permite que o agitador tenha
um movimento vertical e rotacional.

- Forno com aquecimento resistivo

0 forno com aquecimento resistivo foi construi
do para ser acoplado a tampa inferior da cadmara. A figura
3.16 mostra o desenho de forno construido acoplado & tampa in-

ferior da camara.

0 forno foi constriido para atingir uma tempe-
ratura maxima de 1200°C com uma poténcia de 3kW, dando assim
uma grande versatilidade no uso deste forno visto que uma po-
téncia de 1,6 kW e uma temperatura miaxima em torno de 700°¢C se

riam necessarios para a fusdo da liga Mg-Ni.

0 resistor do forno € fio de material KANTHAL
-A-1 de 2,00mm de diametro e de 26,8m de comprimento, tendo no
total 13,3Q2. O calculo da resisténcia de aguecimento para o

forno por resistor esta apresentada no APENDICE II.

0 fio foi enrolado em espiral de 10,0mm de dia
metro e enrolado num cilindro cerdmico de alumina. A isolagdo
foi feita preenchendo o espago entre o resistor e a parede ex-
terna do forno com pd de didtomita, como mostra a figura 3.16.

Foi construido um cadinho de ago para a fusdo
das ligas Mg-Ni como mostra a figura 3.17. O material escolhi
do para a confecgd3o do cadinho foi o ago pois ele nao contami-
na o Mg [21, 23, 26]. O fundo do cadinho € apenas encaixado
para facilitar a retirada da liga solidificada. Com a finali-
dade de cortar as correntes de convecgOes que se forma no inte
rior do forno com aquecimento resistivo, minimizando assim a
evaporacao do Mg, construir-se uma tampa para o cadinho, mos -

trada na figura 3.18.

A figura 3.19 mostra o forno com aquecimento
resistivo fixo & tampa inferior da ci3mara, o cadinho de aco, o

agitador de banho e a tampa do cadinho,
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3.2.2 - COMPONENTES AUXILIARES

Os componentes auxiliares do sistema de fusao por
resistor sao: painel de controle, circuito de gas inerte, cir-
cuito de refrigeracdo e circuito de poténcia. A figura 3.13

mostra esses componentes.

- Painel de controle

No sistema de fusdo por aquecimento resistivo ,
o painel de controle que € o mesmo utilizado no sistema de fu-
sdo por arco elétrico, comanda o circuito de refrigeracdo, co -
manda e controla o sistema de vacuo do circuito do gis inerte,
comanda e controla o circuito de poténcia e controla a tempera-

tura do forno.

A figura 3.8 mostra o painel de controle monta-
do. O comando do circuito de refrigeragcao, o comando do circuil
to de refrigeracdo, o comando eccontrole do sistema de vacuo
s3o feitos de modo idéntico ao descrito para o sistema de fusao

por arco elétrico.

0 comando do circuito de poténcia € feito dire-
tamente pela chave tipo volante do transformador variador de
voltagem embutido no painel. O controle € feito por um amperi-
metro e um voltimetro que indica a poténcia que esti se desenvol
vendo no forno.

0 controle da temperatura do forno € feito por
um controlador de temperatura que, tendo um termopar dentro do
forno, mantém a temperatura desta a uma temperatura desejada,li
gando e desligando a alimentagao de corrente no resistor do for
no. A abertura e o fechamento do circuito de alimentagao do

forno € feita por uma chave magnética (contator).

0 circuito elétrico do painel de controle € mos

trado na figura 3.9.

As especificagdes de equipamentos montados sao

as seguintes:

1. Amperimetro

Fabricante: Instrumentos Elétricos ENGRO S.A.
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Modelo: linha quadrante S6L

Escala: 0-25A (50 divisoces)

Voltimetro

Fabricante: Instrumentos Elétricos ENGRO S.A.
Modelo: linha quadrante 96L

Escala: 0-250A (50 divisoces).

Controlador de temperatura

A finalidade do controlador de temperatura )
abrir ou fechar o circuito de alimentagao do

Trans formador Variador de voltagem para o forno,
dependendo da sua temperatura.

Optou-se por modelos PD em vez de modelos liga=-
desliga. A diferenga € que o modelo liga-desli-
ga apenas liga (o-desliga) a fonte de poténcia
sob o comando do sensor, que indica se a tempera
tura estd acima ou abaixo da temperatura desejas=
da. Fsse mecanismo cria uma oscilagao irregular
da temperatura. Enquanto que o PD analisa a in-
clinagcdo da curva temperatura x tempo do forno
antes de desligar ou ligar o forno, e n3o sé& o
valor da temperatura. Exemplificando se a fonte
estd ligada e a temperatura estiver subindo mui-
to rapidamente, este controlador desliga a fonte
antes mesmo do forno atingir a temperatura dese-
jada. Com isso o controle € mais efetivo.

Como a temperatura mixima de trabalho do forno €
de 1200°C, o termopar mais indicado é o tipo K ,
Cromel-Alumel que tem alta poténcia termoelétri-
ca e & bem mais barato que o tipo S, Pt/Pt 80 Rh
10 que também atende a essa faixa de temperatura.
Assim sendo, o controlador de temperatura utili-
zado tem as seguintes caracteristicas:

Fabricante: Instrumentos Elétricos ENGRO
S.A.

Modelo: 6000 analdgico

Controle: PD ajustavel

Escala: 50-1200°C
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Sensor: TC K, Cromel=Alumel
Alimentacdo: 220 VCA - 60 Hz

4., Chave para acionar o controlador de temperatura

- Chave BLINDEX 25/03
Corrente nominal: 1,2A
Tensao de servigco: até 600V

5. Lanterna de Alerta

- Lanterna BLINDEX 56/02

6. Chave magnética - contator

Fabricante: SIEMENS S.A.
Tipo: 3TA 22
Tamanho: 2

Tensao nominal: 220V
Corrente nominal: 32A
Poténcia maxima: 8,5kW

- Circuito de gas inerte

0 circuito de gas inerte do sistema de fusao
por aquecimento resistivo € o mesmo utilizado no sistema de

fus3o por arco elétrico mostrado na figura 3.6.

As operagobes de substituigao do ar pelo argd -
nio sdo as mesmas nos dois sistemas, mas como no sistema de fu
sao por aquecimento resistivo no infecio da fusdo € aberta uma
vilvula de esfera na tampa superior para permitir a introdugido
do termopar no forno, faz-se necessdrio um constante forneci -
mento de argénio na camara durante o funcionamento do forno.

- Circuito de refrigeragao

0 circuito de refrigeracdc montado € o mesmo do
sistema de fus3o por arco elétrico (figura 3.11) a menos dos
canais responsaveis pela refrigeragao do cadinho e do porta ele
trodo que nesse sistema de fusao sao fechados.
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- Circuito de Poténcia

0 circuito de poténcia € responsavel pelo aque
cimento do resistor do forno pela passagem de corrente através

da mesma. A Figura 3.20 esquematiza esse circuito.

Um transformador variador de voltagem alimenta
o circuito formado pelo resistor de 13,32, sendo que a volta-
gem pode ser varidvel permitindo assim variar a poténcia dissi
pada pelo resistor. A corrente e a voltagem do circuito sao
indicadas nos amperimetros e voltimetros no painel de controle.

0 circuito elétrico € aberto ou fechado pela
chave magnética conforme o sinal dado pelo controlador de tem-
peratura. O controlador de temperatura é ajustavel 3 tempera-
tura desejada e um termopar dentro do forno e ligado a ele for

necendo-lhe as variacgoes de temperatura.

As especificagdes dos equipamentos utilizados

sao as seguintes:

1. Transformador Variador de voltagem (Variac)

Visando dar maior versatilidade ao forno com
aquecimento resistivo especificou-se o variac de potencia 6kW
enquanto que nos calculos em 2.6 calculou-se como 2,6 kW a po-
téncia necessaria para a fusdo das ligas de interesse. Obser-
vando que nos calculos do resistor para o forno foi considera-
do como dado basico uma tens3o de 200V (APENDICE II), as carac
teristicas do transformador variador de voltagem acoplado ao

sistema sao as seguintes:

Fabricante: Sociedade Técnica Paulista S.A.
Modelo: Varivolt VM-260

Entrada: 220V, 60 Hz

Safda: 0-240V

Corrente maxima: 25A

Poténcia maxima: 6 KVA

2. Termopar

Fabricante: ECIL S.A.

Tipo: K, Cromel-Alumel
Capa protetora: Inox 18-8
Diametro do cabo: 1,5mm
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FIGURA 3.1 - Visfa geral do sistema de fusdo por arco

elétrico construido e montado para a fu-~

sdo de ligas Fe-Ti.

. Camara de atmosfera controlada
. Porta-eletrodo

Cilindro de argodnio

. Painel de controle

. Retificador de corrente

Do ow N

. Bomba de vacuo
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FIGURA 3.2 - Vista dos componentes principais do sis

tema de fusdo por arco elétrico.

1. Camara de atmosfera controlada
2. Porta-eletrodo
3., Cadinho
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FIGURA 3.7 - Cadinho acoplado & tampa inferior e o
porta-eletrodo do sistema de fusdo por

arco elétrico.



FIGURA 3.8 - Painel de Controle

~] o N

Medidor de vacuo

Controlador de Temperatura
Voltimetro

Amperimetro

Chave do sistema de vacuo

Chave do sistema de refrigeracao

Variador de voltagem (variac)
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FIGURA 3.13 - Vista geral do sistema de fusdao por

aquecimento resistivo construido e
montado para a fusdo de ligas Mg-Ni

. Cilindro de argonio
. Bomba d'agua
Camara de atmosfera controlada

. Painel de controle

oY W N

. Bomba de vacuo
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FIGURA 3.14 - Componentes principais do sistema de

fusao por aquecimento resistivo.

1. CAmara de atmosfera controlada
2. Agitador de banho

3. Forno de aquecimento resistivo
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FIGURA 3.19 - Componentes e acessorios do sistema de
fusao por aquecimento resistivo.

1. Forno fixo & tampa inferior
2. Cadinho de acgo

3. Agitador de banho

L

. Tampa do cadinho
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CAPITULO 4

UTILIZACAO DOS FORNOS

4.1 - FORNO POR AQUECIMENTO RESISTIVO PARA FUSAO DE LIGAS Mg-Ni

4.1.1 - PREPARACAO DA LIGA

O Mg utilizado na preparagdo da liga foi fabrica-
do pela NORMAC-NORUEGA em forma de almofada de 6 kg com um grau
de pureza de 99,8% (ASTM B92-60).

O Ni utilizado foi fabricado pela INCO-CANADA em
forma de placas de 8,5 kg com um grau de pureza de 99,35%.

Da almofada de Mg foram serradas pedagos pequenos
o suficiente para caberem no cadinho (figura 3.11), para fusao.
As superficies oxidadas que correspondiam & superficie da almo-
fada foram cui dadosamente retiradas com uma lima.

Das placas de Ni foram retirados cavacos na plai-
na. '

Tanto os pedagos de Mg como os cavacos de Ni fo-
ram lavados com acetona e secos para a retirada de Sleos e gor-

duras.
Foram preparadas duas ligas, a primeira com 5% em

peso de Ni e 95% em peso de Mg e a segunda com 10% em peso de
Ni e 50% em peso de Mg, ambos dentro da faixa de composigoes de
interesse para o estudo de armazenagem de H, como foi explicado
em 2.1. As quantidades de Mg e de Ni para cada liga foram pesa
das numa balanga MARTE-1001, e estd3o tabeladas abaixo:

Liga 1 Liga 2
% em peso de Mg 95% 30%
% em peso de Ni 5% 10%
massa de Mg [g] 6u48,0 516,1
massa de Ni [g] 3u,1 57,3

massa total [g] 682,1 573,4
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4.1.2 - FUSAO DA LIGA

‘ 0 cadinho de ago (fig. 3.11) foi lixado para a
retirada da camada de oxido formada na sua superficie interna ,
depois foi lavado com acetona para a retirada de graxa e gordu-
ras e entd3 seco na estufa. No cadinho assim preparado colocou

-se o Mg e o Ni ji pesados.

0 sistema de fusao por aquecimento resistivo (fi-
gura 2.4 e foto 3.5) foi montado tomando muito cuidado na limpe
za dos anéis de borracha com acetona e na lubrificagio destes
com graxa de silicone. A parte interna da camara de atmosfera
controlada foi também bem limpa com acetona procurando tirar to
da a sujeira existente.

0 cadinho com o material a ser fundido foi coloca
do dentro do forno, o agitador de banho abaixado até a altura
do cadinho e foi colocada a tampa do cadinho. Em seguida, a
porta da camara foi fechada, iniciando-se assim a fase de opera
gao do sistema de fusao por aquecimento resistivo. Cada etapa
desta operagdo esta descrito abaixo:

1. A valvula de introducdo do termopar e também
do argonio foram fechadas, e as valvulas do
sensor e da bomba de vacuo abertas. No painel,
o medidor de vdcuo e a bomba de vdcuo foram 1i
gados deixando o lastro de gas aberto por 10
minutos com a finalidade de retirar a umidade
existente na c@mara sem que ela condensasse no
Sleo da bomba.

2. Decorridos 30 minutos de operacao da bomba de
vacuo (com o lastro de gis fechado), n3o tendo
a camara atingido o limite inferior da escala
do medidor de vacuo (2 torr) e n3o se notando
mais uma sensivel queda de press3o com o fun -
cionamento da bomba, a valvula entre a bomba
de vicuo e a camara foi fechada. Entdo o gas
inerte, argonio, foi admitido no interior da
camara numa vazao em torno de 251/min, abrindo
-se a valvula de admissao de gas situado na
parte inferior da camara. O aumento de pres -
s30 até 1 atmosfera foi acompanhado no mano-va
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cudmetro quando entdo a valvula de admissdo de
Ar foi fechado. Abriu-se entao novamente a
valvula da bomba de vacuo retirando o Ar da ca

mara.

Decorridos 30 minutos de operacao de bomba de
vacuo, foi repetida a operagaoc descrita na eta
pa anterior. Repetiu-se ainda mais uma vez
essa operagdo completando assim, trés ciclos
de retirada e admissdo de Ar, terminando a ca-
mara com atmosfera de Ar a uma pressao levemen
te superior a atmosférica.

Na dltima operagdo de viacuo na camara, atingiu
-se a pressao de 1,5 torr.

A bomba e o medidor de vacuo foram desligados.

Ao mesmo tempo a valvula de admissao de Ar com
uma vazdo em torno de 1£/min e a valvula de
esfera foram abertas, introduzindo o termopar
até a parede do cadinho. Como o interior da
cimara estava a uma pressao superior a 1 atmos
fera, quando a valvula para a introdugao do
termopar foi aberta saiu Ar da camara, evitan-
do a entrada de Oxigeénio. A admissao permanen
te de Ar durante a fusdo garantiu a nao entra-
da de 0 pela valvula do termopar.

Além desse termopar que € ligado ao controla-
dor de temperatura foi também introduzido um
outro termopar ligado a um registrador YOKOGA-'
WA-30u47 de dois canais com a finalidade de re-
gistrar a cinética de aquecimento, resfriamento
e oscilagdo da temperatura no forno e compara-
los com a temperatura marcadas pelo controla-

dor de temperatura.

0 controlador de temperatura e o transformador
variador de voltagem (Variac) foram ligados ,a-
justando o primeiro para uma temperatura de
670°C e o segundo a uma voltagem de 110V marca
ca pelo voltimetro, tendo uma corrente de 115A
marcada pelo amperimetro. O registrador também
foi ligado.

Quando o cadinho atingiu 200°C, o sistema de
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refrigeragao foi ligado. ‘Atingida a tempera-
tura de 670°C iniciou-se assim a operagao do
controle de temperatura pelo controlador, a-
brindo e fechando a chave magnética, Essa eta
pa chamarei de tempo de dissolugdo, admitindo
~se que quando a temperatura atingiu 670°C to
do o Mg tenha se fundido e iniciou-se entdo a
etapa de dissolugao do Ni no Mg 1liquido.

. Apds 35 minutos de dissolucdo (35 minutos a

670°C) o banho foi agitado pela primeira vez
abaixando o misturador até o fundo do cadinho
e dando 12 revolugCes. Apds a agitagao do ba
nho, o misturador foi levantado até sair do
banho. Essa operagao foi repetida apds 45
min. e 55 min. de dissolucao.

5 minutos apds a terceira agitacdo do banho
(60 min. de dissolucdo) o variac e o controla
dor de temperatura foram desligados.

Quando a temperatura atingiu BSOOC, o) regis
trador e o circuito de refrigeracado foram des
ligados, foi fechado a valvula de Ar e entdo
aberta a porta da camara. O cadinho foi reti
rado e colocado ao ar livre para resfriar.

0 tarugo foi retirado do cadinho quando atin-
giu a temperatura ambiente, retirando-se o
fundo do cadinho e batendo no fundo do tarugo.
Pesou~se entao o tarugo obtido.

4,2 - FORNO A ARCO ELETRICO PARA FUSAO DE LIGAS Fe-Ti

4.2.1 - PREPARACAO DA LIGA

Foi utilizado na preparagdo da liga cavacos de

usinagem de

T4 fabricado pela TIMET-USA com um grau

de pureza de 99,2% (ASTM gr 2).
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O Fe utilizado foi uma chapa fabricado pela ARMCO
STEEL CORP. - USA com um grau de pureza de 99,75%,

Os cavacos de Ti foram primeiramente fervidos em
dgua con detergente para a retirada de graxas e Gleos, depois
foram lavados com uma solugdo 50% em volume de acido cloridrico
e 50% em volume de dgua para a retirada das oxidagCes., Por fim,
foram lavados com acetona e secos na estufa,

Da chapa de Fe foram retirados cavacos na plaina.
Esses cavacos foram lavados com acetona e secos na estufa.

Preparou-se 1u40g de liga Fe-Ti com 50% em peso de
Ti e 50% em peso de Fe, liga esta dentro da faixa de composi-
goes de interesse para o estudo de armazenagem de H como foi
explicado em 2.1, Foram pesados 70,0g de cavacos de Fe e 70,0g
de cavacos de Ti numa balanga MARTE-1001 e completamenteﬁdstup“
des. -Essa mistura foi prensada na matriz mostrada na figura &4.1
sob uma pressaoc de 1500 kg/cm? resultando, num tarugo de 3,2

cm de didmetro e 5,0 cm de altura.

4.2.2 - FUSAO DA LIGA

O sistema de fusdo por arco elétrico (figura 2.3
e foto 3.1) foi mostrado limpando e lubrificando bem os anéis
de borracha com acetona e graxas de silicone. A parte interna
da camara foi cuidadosamente limpa com acetona.

0 tarugo de cavacos de Fe e Ti prensados foi colo
cado no cadinho de cobre exatamente sob o eletrodo de tungsté -
nio. A porta da c@mara foi fechada, iniciando-se assim a fase
de operagdo do sistema de fus3o por arco elétrico. Cada etapa
desta operagao estd descrita abaixo:

1. Os procedimentos para a substituigao do ar e-
xistente no interior da camara por Argonio fo-
ram exatamente os mesmos que para o caso da fu
sao das ligas Mg-Ni. Repetiu~-se entado as eta-
pas 1, 2 e 3 da operagao para a fus3o da liga
Mg-Ni descritas em 4.1.2, terminando entdo, ao
fim dessas etapas, a camara com atmos fera de
Ar,
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2. No painel o sistema de refrigeragdo foi aciona
do, refrigerando-se assim o porta-eletrodo, o©

cadinho e a camara.
3. 0 retificador foi ligado regulando-o para 375A.

4, Protegido com luvas de borracha e dculos, o
porta-eletrodo foi abaixado girando a manivela
da engrenagem. 0 arco foi aberto tocando o
eletrodo de W no tarugo de Fe e Ti. Imediata-
mente o eletrodo foi afastado para uma distan-
cia em forno de 3,5 cm do tarugo com o arco
aberto. Rapidamente o tarugo foi sendo fundi-
do, e o eletrodo continuamente abaixado manten
do mais ou menos constante o comprimento do ar

co em 3,5 cm.

5. Para haver uma melhor homogeneizagao da liga,
prosseguiu-se por 4 minutos a incidéncia do ar
co scbre o metal fundido aproximando o eletro-
do até a 0,5 cm, do metal provocando com isso

a agitagdo do banho.

6. O porta-eletrodo foi levantado e o retificador

desligado.

7. Deixou-se resfriar por mais 20 minutos e entdo
a refrigeracdo foi desligada. A porta foi a-

berta e a amostra retirada e pesada.

4,3 - CARACTERIZACAO DAS LIGAS OBTIDAS

¥,3.1 - ANALISE QUIMICA

- Ligas Mg-Ni

Foram retiradas limalhas da zona central dos lin
gotes e medido o teor de Ni por espectrofot&me~

tria de absorgao atomica.
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- Ligas Fe-Ti

Foram retirados pequenos graos da zona central
da liga obtida, por meio da quebra deste com
martelo. Esse po foi analisado quanto ao teor
de Fe por espectrofotometria de absorcdo atomi

cda.

4.3.2 - ANALISE METALOGRAFICA

- Ligas Mg-Ni
Para verificacdo das estruturas resultantes fo
ram utilizadas observagoes macroscopicas e mi-
croscopicas.
Para a observagao macroscopica os lingotes fo-
ram seccionados longitudinalmente ‘e uma das
partes lixadas mecanica e sucessivamente em 1i-
xas de 100, 220, 320, 400 e 600 gramas parafi-
nadas e Gmidas. O ataque quimico foi efetua-
do com uma solucdo de 100 ml de Picral 6%, 10
ml de Agua e 5 ml de acido acético glacial.
Para a observagao microscépica foram retiradas
amostras longitudinais e transversais de duas
posigoes dos lingotes , sendo uma a 2/5 da altu
ra (base) e a outra a 4/5 da altura (topo).
As amostras foram embutidas a frio com resina
epoxi e lixadas mecanica e sucessivamente em 1i
xas de 200, 320, 400 e 600 gramas parafinadas
e umidas. Em seguida foram polidas em uma po-
1itriz mecinica em pasta de diamante de 6u, 3u,
lu e 0,1y sucessivamente.
As amostras foram analisadas micrograficamente
e fotografadas num banco metalografico PME OLYM
PUS e no Microscépio Eletrdnico de Varredura -
Cambridge Si-10 com detetor de energia nao dis

persiva da LINK para micro analise.

- Ligas Fe-Ti

Para a verificagdo das estruturas resultantes
foi utilizada observagdo microscdpica. Para is-
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so foi retirada uma amostra longitudinal da li-
ga obtida e embutida a frio com resina epoxi.
A amostra foi lixada sem parafina numa sequén-
cia de lixas como feito para as amostras de li-
ga Mg-Ni, O polimento foi efetuado em pastas
de diimante de 6u, 3u, lp e 0,5u sucessivamen-
te, Em seguida a amostra foi atacada quimica -
mente com uma soluééo de 2,5 ml de HF, 2,5 ml
de H%QB e 95 ml de HQO.

A amostra foi analisada micrograficamente e fo-
tografada utilizando-se o0s mesmoS equipamentos
que foram utilizados para as amostras de liga
Mg-Ni.

4.3.3 - HIDRETACAO

- Ligas Mg-Ni
Retirou-se amostras da zona central de cada um
dos dois lingotes obtidos com uma furadeira com
broca frezadora. Também retirou-se amostras da
almofada de Mg puro da mesma maneira. As amos
tras de graos entre 0,833 mm e 0,295 mm de dia
metro (20 a 48 MESH) foram separadas e lavadas
com acetona e secas na estufa. As amostras fo
ram pesadas numa balanga analftica METTLER H10

e tiveram os seguintes pesos:

}ig Pum s ®w s v 8 6 8 e » B ¥ & B B L})OOZSg
Liga 5% Ni 95% Mg ..... 4,4363g
Liga 10% Ni 90% Mg ... 4,0477g

Utilizando-se o sistema de hidretagdo mostrado
esquematicamente na figura 4.2, testou-se as
trés amostras seguindo-se as seguintes etapas:

1. A amostra foi colocada no reator cujo volu-
me foi completada com quartzo para evitar o
espalhamento da amostra pelo resto do siste
ma. O reator foi entdo acoplado ao cirtui-

to.
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Todo o sistema foi evacuado (incluindo-se en

+30 o reator com a amostra) até 5.107 "' torr.

3. 0 reator foi aquecido até w00°C.

4. Admitiu-se entdo H ao sistema numa pressao
de 12,0 kg/cm® e fechou-se a valvula de en-
tyada do H, isolando-o. O reator mantido a
400°C, e assim sob pressao, foi mantido por
1 hora.

. . - -1

5. Todo o sistema fol evacuado ate 5.10 torr
mantendo o reator a 400°cC.

6. Admitiu-se novamente H ao sistema numa pres-
sao de 12,0 kg/cm2 e como na etapa 4, o rea-
tor foi mantido a 400°C por hora.

7. As etapas 5 e 6 foram novamente repetidas.
Com esses ciclos de hidrogenagao e vacuo es-
perou-se que ativasse a amostra quebrando as
finas camadas de Sxidos que cobriam oS graos,
e se iniciasse a hidretacdo da liga.

8. 0 forno foi desligado e quando o reator atin
giu 250°C o reator foi retirado do forno e
rapidamente res friado até a temperatura am-
biente. Com isso o H que tivesse sido arma-
senado assim permaneceria.

- -1

9. 0 sistema foi evacuado até 5.10 torr

10. 0 reator foi aquecido até 300°C e mantido a
essa temperatura por 10 minutos.

11. O sistema foi evacuado e © H retirado ( que
corresponde ao H armazenado pela liga) foi
coletado no tubo possibilitando a medida de
seu volume.

- Ligas Fe-Ti

A liga Fe-Ti de 50% em peso de Ffe e 50% em peso

de Ti obtida por fusdo a arco elétrico foi pul-

verizada por marteladas. Os graos de 3,962 mm
a 0,991 mm de didmetro (5 a 16 MESH) foram pesa
das numa balanca analitica METTLER H-10 pesando

| UNICAME
BIBLIOTECA CENTRAL
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22 ,2795g constituindo a amestra para o  ensaio
de hidretacdo da liga.

Utilizou-se o mesmo sistema de hidretagdo utili
zada para a hidretagdo das ligas Mg-Ni, seguin-
do-se as seguintes etapas:

1. A amostra foi colocada no reator cujo volume
foi completada com gquartzo para evitar o
espalhamento da amostra pelo resto do siste-
ma. O reator foi enta@o acoplado ao circuito.

2. Evacuou-se todo o sistema ate 5.3.(}'"1 torr.

3. Iniciou-se o aquecimento do reator até u00°c

com a bomba de vacuo ligada.

4, Com o reator a 3GGOC, desligou-se a bomba de
vicuo e admitiu-se H ao sistema numa pressao
de 7,0 kg/cm?®. Mantendo o reator a 400°¢,
deixou-se a esta pressao por 30 minutos. Com
isso esperou-se que tenha se quebrado algum
filme de Oxido que estivesse envolvendo os

graos .

o .

5. Com o reator a 400 C, ewacuou-se o sistema
até 5.10°! torr. Assim, todo o H armazenado
foi retirado. '

6. O reator foi resfriado até a temperatura am-
biente. Admitiu-se ent@o H ao sistema numa
pressdo constante (isto &, cilindro aberto )
de 11,5 kg/cm? por 1 hora.

7. Fechou-se a valvula do reator isolando-o. A
entrada de H foi fechado e o sistema, a me-

-1
nos do reator, evacuado até 5.10 torr.

8. Aqueceu-se o reator até 150°C e manteve-se
por 10 min % essa temperatura. Com isso todo
o H armazenado foi liberado.

g, A valvula do reator foli aberta e o sistema
evacuado. 0 H evacuado foi coletado no cilin

dro possibilitando a medida de seu volume.
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FIGURA 4.2 - Esquema do sistema de hidrogenacgao de ligas para
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Cilindro de H ultra-puro
Valvula redutora

Linha que leva H ao sistema

Valvula que controla a entrada do H no sistema

Manometro

Vilvula do sistema de vacuo

Bomba de vacuo

Medidor de vacuo

Valvula do reator

Reator de ago inoxidavel de 60 ml
Forno com aquecimento resistivo
Variador de voltagem

Termometro bimetalico

Medidor de volume do H armazenado
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CAPITULO 5

RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 - FUSAO POR AQUECIMENTO RESISTIVO DE LIGAS Mg-Ni

Os resultados das fusGes que caracterizam o sistema
de fusdo por aquecimento resistivo estio apresentados na Tabela
5.1.

LIGA Mg-Ni LIGA Mg-Ni
5% EM PESO 10% EM PESO
DE Ni DE Ni
peso total inicial [g] 681,1 - 573,4
peso total apds a fusdo [g] 676,6 570,5
peso perdido durante a fusdo [%] 0,81% 0,51%
temperatura ajustada no controla-
dor [°C] 670 670
oscilagdo da temperatura de ajus-
te [°c] +5 +5
tempo de aquecimento [min](l) 90 83
taxa de aquecimento [OC/min]CZ) 7,17 7,77
taxa de resfriamento [OC/min](a) 3,85 5,00
(1) chamou-se tempo de aquecimento o tempo que demorou para o
topo da lingoteira atingir 670°C,
(2) taxa de aquecimento = 670 - temperatura ambiente/tempo a-
quecimento.
(3) a taxa de resfriamento foi medida no topo da lingoteira.

TABELA 5.1 - Resultados e parametros das fusGes das ligas
Mg-Ni no forno por aquecimento resistivo.

0 peso perdido durante a fusao € certamente devido
a evaporagao do Mg, que tem a pressaoc de vapor elevada (na or-
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dem de lmm de Hg a $09°2), rssa evaporagao foi pequena 2 espe-
rada, sendo responsdwvel por uma variagdo no teor de Mg na 1liga
obtida €a ordem de apesnas 9 ,05%. Deve-se ressaltar que, sem dd
vida, a tampa no forns multo ajudou para esse baixo valer de per
da de Mg.

A 0301lagaﬂ da temperatura em torno da temperatura
ajustada no controlador de temperatura foi muito pequema, indi-
cando que temos um G6timo controle do forno quanto a temperatura
de ajuste. Esse fino controle foi certamente um fator determi-
nante também bara a pequena perda de Mg por evaporagao,

A taxa de agquecimento foi boa levando-se em conta
0 alto calor especifico do Mg (1029 J. kg”x. K" eo baixe walor
de voltagem utilizado (110V) sendo que o variac acoplado ac sis
tema permite alcangar até o dobro desse valor (220V)

0 vacuo atingido foi baixo, atingindo apenas 2 torr,
quando 10”' torr era desejavel. Isso foi devido a vazamentos
detectados nas flanges laterais e traseira que tem como causa
© mal acabamento da superficie destas, n3o permitindo uma boa
vedagdo pelo anel de borracha. Porém, devido ao fato de te rmos
feito vdrios ciclos de limpeza da camara com Ar, nao tivemos
alto teor de O dentro da ca@mara, o que ocasionaria, dupante a
fusdo, a inflamagdo do Mg. Assim sendo, o sistema de gés iner-
te cumpriu a sua finalidade, apesar da baixa qualidade de wvacuo
conseguida,

0 agitador do banho, aquecendo apenas levemeﬁte,per
mitiu um ficil manejo tanto em seu movimento rotacional quanto

vertical.

A refrigeragao das paredes tiveram um &timo desempe
nho mantendo as paredes frias, n3o havendo assim Prejuizos aos

anéis de borracha (o-rings) nem perigo de queimaduras.

A tampa teve de ser invertida em 180° f£5cando o
visor lecalizado na parte superior da parede. Isso permitiu a-
companhar a subida e a descida do agitador de banho até a parte
superior do cadinho, n@o permitindo porém a visio da superficie
do banho, devido a diferenga de altura entre o forno e o cadl—

nho,

Esse problema pode ser contornado fazendo-se um ca
dinho mais alto, acarretando ent3o no aumento da quantidade de




liga possivel de ser fundida. Apesar do vapor de Mg que se con
densou no vidro do visor, foi facilmente visivel o interior da
cdmara quando o forno estava rubro devido @ luminosidade que
ele irradiava. Porém, quando isso nao &contecia, o interior da

camara s6 podia ser visto iluminando-o com uma lanterna.

Conclui-se entdo que o forno com aguecimento resis-
tivo teve um bom desempenho no que se refere a oxidacdo e evapo
racdo do Mg, controle de temperatura, agitagdo de banho e refri

geracdo da camara.

5.2 - FUSAO A ARCO ELETRICO DE LIGA Fe-Ti

Os resultados das fusbes que caracterizam o sistema

de fus3o a arco elétrico estao apresentados abaixo:

peso total inicial [g] ....cvvvevenennenennna.. 140,0
peso total final [g] ...ceevecerrnnneennanaess 140,0
peso perdido durante a fusdo [%] ...ciiieion..n 0

tempo para fundir o tarugo [min] e e e e 1,0
tempo de homogeneizZagd@o ...eeeeeececaccsssssans 4,0
comprimento do arco mantido durante a fusao [em] 3,5
dismetro do arco no comprimento acima [em] .... 2,5

NZo houve nenhuma perda de material nessa fusao, co
mo se deveria esperar pois as temperaturas de ebuligdo tanto do

Fe como do Ti sao muito elevadas.

0 tempo para fundir o tarugo foi em torno do calcu-
lado em 2.5 (1,5min). A fusdo foi rapida pois o diametro do
arco, quando este era mantido com um comprimento de 3,5cm, era
em torno de 2,5cm, abrangendo assim quase toda area do tarugo
de diametro 3,2cm. O comprimento do arco foi mantido a 3,5 cm
pois foi o comprimento Stimo observado quanto a estabilidade e

intensidade.

0 tempo de homogeneizagao de 4 minutos foi o sufi-
ciente para que fosse variado o comprimento do arco, provocando
pequenas agitagoes no banho quando este era curto, e um aqueci-
mento geral na liga fundida quando o comprimento era longo. Pre
tendeu~se com isso homogeneizar bem a liga.
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0 vacuo atingido na operagdo de substituir o ar por
argonic dentro da camara foi como na fusdo da liga Mg-Ni, atin-
. -1 . =
ginde apenas 2 torr, quando 10 torr era desejavel,

A liga fundida apresentou uma superficie muito lisa
e limpa na face solidificada em contacto com o cadinho, porém
apresentou na face solidificada em contacto com o argdnio  uma
camada de escOria, aspera e escura de até lmm de profundidade .
Certamente essa camada de escdria que sobrenadou o metal 1iqui-
do € resultante dos cavacos oxidados de Ti utilizados, e da ox#
dag@o ocorrida durante a fusdo da liga devido a presenca de 0
no interior da camara. Acredito que a porgdo devida & oxidacdo
durante a fusao seja menos da metade do volume de escdria forma
da pois os vArios ciclos de limpeza realizadas na camara com
Ar resultou numa atmosfera com nivel de 0 bem baixo.

O movimento vertical do porta eletrodo foi consegui
do de maneira confortivel e precisa pelo sistema construfdo, e
a abertura do arco elétrico foi facilmente conseguida toecando-
se leve e rapidamente o tarugo com o eletrodo de W.

A refrigeragdo comportou-se muito bem, ndo se notan
do nenhum aquecimento na parte externa do porta eletrodo, na tam
pa inferior onde estd assentado o cadinho, e nas paredes refri-
geradas. Somente a tampa da camara teve um leve aquecimento.

Como no caso da fusao da liga Mg-Ni, na porta da cé
mara foi montado girando-a por 180°, ficando o visor na parte
superior da parede, possibilitando-se assim uma vis3o melhor do
arco elétrico e do metal fundido do que na posic¢do normal.

Uma maior quantidade de material poderia ser fundi-
da de cada vez se o porta-eletrodo pudesse ter um movimento ho-

® . g * » : A - » -
rizontal, permitindo-se assim incidir o arco eletrico numa area

maior.

Conclui-se que o forno a arco elétrico na fusdo da
liga Fe-Ti teve um bom desempenho no que se refere & abertura e
controle do arco elétrico, refrigeragdo do porta eletrodo, do
cadinho e da camara.

Melhorando o vacuo, ter-se-a um menor teor de O da
camara, diminuindo a oxidagdo, melhorando assim a liga obtida .
0 fator mais importante para a melhoria da qualidade da liga €

utilizar cavacos menos oxidados de Ti.



5.3 - ANALISE QUIMICA

Os resultados das anidlises quimicas foram as seguin

tes:
Liga Mg-Ni (5% Ni) ........... 5,48% Ni
Liga Mg-Ni (10% Ni) .......... 10,54% Ni
Liga Fe-Ti (50% Fe) .......... 50,45% Fe

As andlises quimicas do Ni nas duas ligas Mg-Ni fo-
ram feitos para se ter uma idéia da homogeneidade do lingote e

do grau de difus3o do Ni no Mg liquido.

As diferencas nos teores de Ni nas duas ligas nao
tem como causa a evaporacdo do Mg durante a fusao pois a perda
de Mg justificaria apenas um aumento de teor de Ni da ordem de
0,05%. A causa dessas diferencgas foi a heterogeneidade em am-
bos os lingotes no teor de Ni ao longo do lingote. Esse fato
foi confirmado pelas analises micrograficas em ambos os lingo -

tes.

Os resultados das analises indicam que certamente
todo o Ni foi difundido no Mg liquido pois sao resultados de
amostragem do meio dos lingotes (onde temos certamente uma amos
tragem do teor de Ni médio do lingote) e ambos excederem o
teor nominal das ligas.

A anialise quimica do Fe na liga- Fe-Ti foi feita pa
ra se ter uma idéia da composigdo real da liga devido ao apare-
cimento da escoria. A diferenca no teor de Fe e do teor de Ti
sugere que a escoria seja realmente, como foi discutida em 5.1,
a parte oxidada das limalhas de Ti utilizadas e o Ti oxidado de

vido & presenga de O na atmosfera da camara.

5.4 - ANALISE METALOGRAFICA

- Ligas Mg-Ni

As figuras 5.1 e 5.2 mostram respectivamente as ma-

croestruturas dos lingotes com 5% de Ni e 10% de Ni.
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. Observou-se a inexisténeia de cavacos de Ni nos dois
1 ingotes indicande que as fusoes foram efetivos no que ss refere

o

a total difusdo do ¥i no Mg 1iquido.

A granulagdo € fina e homogénea nos dois lingotes, o
que facilita a pulverizagdo da liga para o uso em armagenagem de
H,

No lingote com 10% de Ni observou-se porosidade numa
regiao central que certamente nao comprometeria seriamente a 1i-
ga na armazenagem de H,

As figuras 5.3 e 5.4 mostram as microestrutupas ob -
servadas nos lingotes de liga Mg-Ni com 5% Ni e 10% Ni respecti-
vamente. Em ambos os lingotes observamos dendritas de Mg = eut§
tico interdendritico de Mg e composto intermetdlico Mggﬁé Como
esperavamos, na liga com maior teor de Ni observamos uma maior
quantidade de eutético. Indicando uma heterogeneidade na distri
buigdo de Ni ao longo do lingote, observamos nos dois lingotes di
ferenga na quantidade de eutético entre o topo e base, apresentan
do maior quantidade na base que no topo. Esse fato dewe-se cer-
tamente & maior densidade do Ni e 3 agitagdo insuficiente do ba-
nho.

Analisando qualitativamente Mg e Ni nas amostras por
micro andlise e por mapeamento em imagem de RX foi confirmada a
inexisténcia de Ni nas dendritas (Mg primirio) e a exist8ncia de
Mg e Ni no eutético.

Conclui-se que a estrutura obtida foi muito bea para
armazenagem de H, podendo-se esperar um bom desempenho do compos
to intermetdlico (disperso na regido interdendritica) como cata-

lisador da reagao de hidretacdo do Mg (na forma dendritica).

- Liga Fe-Ti

0 botao de liga Fe-Ti ogﬁida na fusdo por arco elé-
trico apresentou duas regides de microestrutura completamente
diferentes, A figura 5.5 mostra as microestruturas observadas
na regisio da base e na zona intermedidria do bot3o fundido e a
figura 5.6 mostra a microestrutura observada na regido do topo
desse botao fundido.

A regiao da base do botdo, estando em contacto com
o cadinho refrigerado, teve uma alta cinética de extragan de




- calor, justificando assim a microestrutura de dendritas bem

direcionadas (figura 5.5, a e b). Andlise qualitativa de Fe e
Ti por micro andlise e por mapeamento em RX nessa regido mos-
trou a existéncia de Fe e de Ti em quantidades equivalentes na
regido dendritica e na regido interdendritica. Conclui-se en-
tdo que as dendritas sdo constituidas certamente de composto in
termetdlico FeTi assim como a regido interdendritica. Pelo dia
grama de fases prevé-se uma estrutura quase total de FeTi e uma
minima quantidade de fase a (Ti na estrutura HC), fase esta

n3o observada nessa regizo.

A regido do topo do botao, estando afastada do ca-
dinho refrigerado e sendo atingida pelo calor do arco elétrico
durante toda a operacdo de fusdo, teve uma cinetica de extra-
cdo de calor baixa, resultando assim a microestrutura de uma
fase dipersa numa matriz (figura 5.6, a e b). Andlise qualita
tiva de Fe e Ti por micro analise e por mapeamento em RX nessa
regido mostrou a existencia de Fe e Ti tanto na matriz e na
fase dispersa. Apresentou algumas pequenas regides onde s& ha
via Ti, sendo regices de fase a, previsto pelo diagrama de fa-
ses. A matriz é certamente constituida de composto intermeta-
lico Fe-Ti. A fase dispersa é certamente constituido pelo com
posto intermetdlico Fe,Ti, cuja presenga € prevista e estavel
em ligas de até 46,7% de Ti. E provavel que o excesso de Ti
resultante da formacdo de FepTi tenha uma parte formada a fase
o € a outra parte oxidada, sendo eliminada na escoria.

Como o hidreto TiH, € muito estavel e o composto in
termetalico Fe,Ti nao absorve H [8], suas presengas sdo indese
javeis na liga para armazenagem de H. A estrutura da liga
Fe-Ti obtida, ndo apresentando quantidades significantes de fa
se o e nd Jjustificando assim o aparecimento de grandes quanti
dades de Fe,Ti, foi relativamente boa, sendo quase somente cons

titufda de FeTi como era desejada.

5.5 - HIDRETACAO

- Liga Mg-Ni

Os resultados dos ensaios de hidretagdo das ligas



Mg-Ni e do Mg puro estdo apresentados na tabela 5.2.

Mg PURO LIGA Mg-Ti LIGA Mg-Ni
5% Ni 10% Ni

Peso da amestra (g) 4,0025 U, 4353 4,0477
Volume de H armazenado
(ml) | 50 530 450
Peso do H armazenado
(g) 4,1,10°3 43,0,20°%| 36,5.10" %
Peso do H armazendvel
(8) (1) 330,107° 336.107° 334.107°
Volume de H armazeni-
vel (ml) 4064 8507 4113
Rendimento da liga
(%) (5, 1,2 11,7 10,9

(,) Considerando que as ligas sejam constitufdas praticamente
s6 de Mg, desprezando o composto intermetalico MgoNi, te-
mos apos a hidretacdo, MgH, , sendo entdc possivel armaze
nar 8,2% do peso do Mg. [5,6].

(2) (H armazenado x 100)/H armazendvel idealmente.

TABELA 5.2 - Resultados dos ensaios de hidretacdo das
ligas Mg~Ni e do Mg puro

Comparando-se as ligas Mg-Ni e o Mg puro confirma-
se a fungdo catalizadora do composto intermetilico MgzNi na rea
¢80 de hidretagdo do Mg, apresentando um rendimento dez vezes
superior quando ela se fez presente. O baixo rendimento alcan-
gado pelas ligas Mg-Ni pode ser explicado pelo niimero insufici-
ente de ciclos de hidretagdo e desidretagdo e também apesar de
termos utilizado a pressd3o de H no limite do nosso sistema, es-
ta ficou aquém da pressdo Otima para ensaiocs de hidretagao que
seria em torno de 27 kg/cm® [7].

O0s ensaios efetuados, tendo a finalidade de dar
uma idéia de comportamento das ligas MgNi na armazenagem de H
cumpriram suas finalidades mostrando as boas perspectivas que
oferecem estas ligas obtidas no forno construfdo.
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- Liga Fe~Ti

Os resultados do ensaio de hidretacdo da liga Fe-Ti
fundida com 50% Fe e 50% Ti foram os seguintes:

peso da amostra ; 22,2785¢g
volume de H armazenado 2130 m1
peso do H armazenado 0,17g
peso do H armazenivel 0,u43g
volume do H armazenivel 5295 ml
Rendimento da liga 39,5%

0 peso do H armazenavel foi calculado considerando-
se a liga composta somente do composto intermetidlico FeTi, ocor
rendo na hidretagdo a reacgdo FeTiH, I W FeT1H2 sendo entao
possivel armazenar 1 ,93% do peso de FeTl [s].

O rendimento da liga durante o teste de hidretacao
foi muito bom apresentando um indice de 39,5% pois experiéncias
realizadas mostram que um maior nimero de ciclos de hidretacao
e desidretagdo e maior pressdo (65 kg/cm?) s3o necessarias para
ativar otimamente a liga e ter-se um alto rendimento na armaze-
nagem de H [8}.

Deste teste de hidretagdo, que teve a finalidade de
dar uma idéia do comportamento da liga obtida na armazenagem de
H, conclui-se que a liga teri um bom desempenho na operacdo de

hidretacdo e desidretac3o.
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FIGURA 5.1 - Macroestrutura longitudinal da liga
Mg-Ni com 5% Ni.
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FIGURA 5.2 - Macroestrutura longitudinal da liga
Mg-Ni com 10% Ni.
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(a)

(b)

(c)

FIGURA 5.3 - Microestruturaslongitudinais da liga Mg-Ni
com 5% de Ni.
(a) topo do lingote. Aumento 37,5 X
(b) topo do lingote. Aumento 400 X
(c) base do lingote, Aumento 37,5 X
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(a)

(b)

(e)

FIGURA 5.4 - Microestruturas longitudinais da liga
Mg-Ni com 10% de Ni
(a) topo do lingote. Aumento 37,5 X
(b) topo do lingote. Aumento 400 X
(¢) base do lingote. Aumento 37,5 X



5.14

(a)

(b)

(c)

FIGURA 5.5 - Microestruturas longitudinais da liga Fe-Ti com

50% de Ti

(a) Microestrutura tipica da base do bot3o fun-
dido. Aumento 150 X

(b) microestrutura tipica da base do botdo fun-
dido. Aumento 2000 X

(c) microestrutura da "zona de transicao", no
meio do botao fundido, Aumento 50 X
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FIGURA 5.6 - Microestrutura longitudinal da liga
Fe-Ti com 50% de Ti, mostrando micro
estrutura tipica do topo do  botao
fundido. Aumento 150 X



que:

1.

CAPTITULO 6

CONCLUSOES

Do presente trabalho desenvolvido podemos concluir

0 sistema de fus3o por arco elétrico projetado e construé
do para fusdao de ligas Fe-Ti demonstrou ser adequado para
esse fim, apresentando bom desempenho no que se refere a
abertura e controle do arco elétrico, tempo de fusao e
refrigeracdao do sistema. Observa-se porém que o nivel de
oxigénio na atmosfera da camara foi um pouco acima do de-

sejadvel, oxidando um pouco a liga fundida.

0 sistema de fusao por aquecimento resistivo projetado e
construido para fusao de ligas Mg-Ni demonstrou ser ade-
quado para esse fim, apresentando bom desempenho no que
se refere @ oxidacdo e evaporacdao de Mg, controle da tem-
peratura, refrigeracdo do sistema e agitacao do banho.

A liga,Fe-Ti fundida teve um bom desempenho no ensaio de
hidretacdao indicando ser adequado para uso em armazenagem
de hidrogénio. Esse resultado foi confirmado pela anali-
se micrografica, apresentando a liga uma estrutura quase
que somente constituida do composto intermetdlico FeTi ,que
reage com o hidrogénio facilmente, e apresentando pouca

fase o e pouco composto intermetalico FezTi, que nao rea-

gem com o hidrogenio.

As ligas Mg-Ni fundidas apresentaram resultados nos en-
saios de hidretagao que indicam terem elas boas perspecti
vas em armazenagem de H. Pelo engaio de hidretacao do Mg
puro com os mesmos parametros dos ensaios das ligas Mg-Ni
apresentando um indice de hidretacdo desprezivel, consta-
tou-se o efeito catalitico positivo do composto intermetd
lico MgzNi, presente nas ligas Mg-Ni, na hidretagdo do Mg.



5. A grande versatilidade dos sistemas construidos no que se
refere a temperatura e intensidade de agitacao do banho
para o sistema por aquecimento resistivo e a corrente,tem
po de fus@o e comprimento do arco elétrico para o sistema
por arco elétrico, possibilitam a obtencao de ligas Mg-Ni
com composigoes entre Mg puro e 54,7% de Ni e de ligas
Fe-Ti com composigoes entre 30% de Ti e 63% de Ti, ambos
intervalos de composiGes de interesse para armazenagem de
hidrogenio.



LINHAS DE PESQUISA DECORRENTES DESTE TRABALHO

Dentre as linhas de pesquisa que decorrem deste tra

balho podemos citar:

.

Determinacdo das composigdes Stimas das ligas
Mg-Ni e ligas Fe-Ti para armazenagem de hidrogé-
nio, fundindo ligas com qualquer composigao dese
jada nos dois sistemas construidos e submetendo-

as ao ensaio de hidretagao.

Utilizac3o do sistema de fusdo por arco elétrico
para fusao de metais e ligas de alto ponto de fu
sio como niébio, molibdénio, niquel, cromo, etc.
possibilitando o estudo de seus diagramas de fa-
se e estudos de eliminacdes de gases por fusdo a
baixa pressdo, pela analise quimica, micrografi-

ca e tratamentos térmicos.

Utilizac3o do sistema de fusao por arco elétri-
co por aquecimento resistivo para fusao de ligas
de médio ponto de fusdo (até 900°C) como Mg-Al ,
Mg-Al-Zn etc. possibilitando o estudo de suas

microestruturas e propriedades mecanicas.

Estudo de tratamentos térmicos em atmosfera iner
te até 900°C de metais e ligas utilizando o sis-

tema de fus3o por aquecimento resistivo.
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AI-1

APENDICE I (A)

PROPRIEDADES FISICAS DO FERRO [30,31]

NUmeTo atOmico t'vvevreeeeennenn. et 26
Massa a‘tsmCa * % ® & R & ¢ B % 2 » LI T I N I I 2 TR I I IR Y Y 55’85

Densidade a 20°C (kg.m™®) ........eeeveeee. 7,87.10°

Ponto de fusdo (°C) .......ciiviiiinnnnn... 1536
Ponto de ebulicdo (°C) ........ e, 2860
Calor latente de fusdo (J.kg ') .....uvn... 2,77.10°%
) o 1000C  501,9
Calor especifico (J.kg ".K ) ....civvnnn.. . 5000C 669,3

800OC 12549

Coeficiente de dilatagdo térmica linear(°c™')11,7.107°

&4

Condutividade térmica a 20°C (W.em '°C”™%) . 1,50.10"

Resistividade elétrica a 20°C (uQ.cm)...... 10,1

Forma Cristalina ............ AU e até 910° cce
910 a 14000C CFC

1400 a 1532°C ccc



AIl,2

APENDICE I (B)

PROPRIEDADES FISICAS DO TITANTO [30,31]

NUMEro atomicCo .uvuvreevevennnenennenns ce. 22

Massa atOmMiCa vuviuiueeenenneennneeennanennn 47,90

Densidade a 20°C (kg.m ™) tuvvenenenvnnn.n 4,51.10°

Ponto de fusdo (%C) .......oounnvenn. R 1667

Ponto de ebulicdo (°C) ...... ceeens ceseees 3286

Calor latente de fusdo (J.Kg ') cuvuunnn.. 3,22.10°

Calor especifico (J.kg.K ') o iviuurunennnn 0-100°%  531,2

Coeficiente de dilatagio térmica linear

LoD T 20-300°C 8,2.107°
Condutividade térmica a 20°C (W.em '°c™%). 0,38.107%
Resistividade elétrica a 20°C (uQem) ..... 54

Forma cristalinNa .uoeeeesesennnoennecens - até 882°% HC
ACIMA 882°% ccc
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APENDICE I (C)

PROPRIEDADES FISICAS DO MAGNESIO [30,31]

Nimero atébmico ........evvuns. P

Massa atOMICa wuevuvesennennsssneneensonnnn 24,32
Densidade a 20°C (kg.m™®) ......eevvvvve.. 1,74.10°
Ponto de fusdo (°C) ........ciiiiiiiiinn.. 649

Ponto de ebulicdo (°C) ...... cee e «.... 1090
Calor latente de fusdo (J.kg.!) ....... ... 3,78.,10°

Calor especifico (J.kg *.X ') ............. 0-100° 1029,0
Coeficiente de dilatacao térmica linear

O D T .... 50-250°C 29,3.107°%
Condutividade térmica a 20°C (W.em *°C7!). 3,00.107%
Resistividade elétrica a 20°C (pQ.cm) .... 4,2

Forma Cristaling ..uesveeeeesoneeeeoooeneses HC



APENDICE I (D)

PROPRIEDADES FISICAS DO NIQUEL [30,31]

Nimero atomico ....... . cens
Massa atomica v.veveveonnnnneenss e
* (o] -3
Densidade a 207°C (Kg.m ®) .. vvnnenennnnas
Ponto de fusdo (°C) ............. Che e
. ~ (O
Ponto de ebulicao (°C) ...... Ceeccee e
- -1
Calor latente de fusao (J.kg ") ...euivvnn.

1 -1
.K ) LU B IR 2 I N

Calor especifico (J.kg
Coeficiente de dilatacdo térmica linear
°c™hH ... e e e
Condutividade térmica a 20°C (W.em '°C™%)..

Resistividade elétrica a 20°C (uR.cm) .....

Forma cristaling ......... e e s ea e ece e

28
58,7
8,90.10°
1455
2915
3,08.10°
0-100°C

13,3.107°¢
1,98,10° ¢
6,9

CFC

ATl .4

469, 8
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APENDICE II

CALCULO DA RESISTENCIA PARA O FORNO COM

AQUECIMENTO RESISTIVO

- Dados basicos

a) Potencia do resistor (Pe) = 3000 Watts
b) Tenséo(Ee) = 200 Volts
¢) Temperatura mixima requerida = 1200°C

O fio de liga KANTHAL A-1 € o mais adequado para o
forno em questao observando o seu limite de temperatura que é
de 1350°C,

0 valor da "carga de superficie admissivel” (p) pa-
ra esse material & temperatura de servico do forno € 2,0 Watts/

cm? .

- Cdlculo da intensidade de corrente do resistor

Pe
1. I.=-2=15 4
Ee

- Calculo da resisténcia ohmica do resistor em estado

quente:

E .
2. r, = == 13,3 @
Ie

- Cdlculo da superficie irradiante (Si) do material de
resisténcia mais indicada:

I% x C,

3. S; =

p

onde Ct € o fator de temperatura para o material
KANTHAL A-1 3 1200°C que & 1,076

§; = 121 cm?/9Q
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ﬂ O fio KANTHAL A-1 de diametro 2,00mm tem superficie
irradiante (S) igual a 136,1 cm?/2 sendo um valor aproximado e
superior a S; requerido.

Assim sendo esse fio € o indicado.

- Calculo do comprimento do resistor

4, 1=

onde r,, € a resisténcia métrica do fio escolhido 3
20°C que & igual 3 0,4616 Q/m

- Devido ao fato da superficie irradiante do fio esco
lhido na@o ser exatamente igual a S; calculado, € ne

cessario controlar a carga de superficie (p).

- Calculo da carga de superficie definitiva.

Iz X CE

3]

5. p = 1,78 watt/cm?

S
Como esse valor é menor que 2,0 watts/cm® que € o
limite de p para a liga KANTHAL a temperatura de
servigo, o resistor a ser utilizado tem as seguin

tes caracteristicas

Material = liga KANTHAL A-1
Diametro do fio = 2,00mm
Comprimento do fio = 26,8m
Resistencia = 13,3 Q

* Detalhes referentes ao procedimento desse calculo
da resisténcia e caracteristica das ligas KANTHAL
podemser obtidas no "MANUAL KANTHAL" Edicdo 1971-
Bulten Kanthal AB - Suécia



APENDICE III

DESENHOS DETALHADOS DAS PECAS DA CAMARA
DE ATMOSFERA CONTROLADA E DO PORTA-ELETRODO.

Obs. A numeracao das pegas correspondem a

da figura 3.3
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