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Resumo

GATAMORTA, Fabio, Obtengdo de espumas sintdticas da liga AA2011 a partir do metal no
estado semi-solido e sua caracterizagdo metalurgica, Campinas, Faculdade de Engenharia

Mecanica, Universidade Estadual de Campinas, 2009. 121 p. Dissertagcdo (Mestrado).

O trabalho apresenta o desenvolvimento de processo de obtencao de espumas sintaticas da
liga de aluminio AA2011 a partir da sua infiltragdo, no estado semi-solido tixotropico, em pré-
formas porosas de microesferas ocas de vidro sinterizadas. E analisada a influéncia de pardmetros
de processo na qualidade final do produto. Os parametros de processo variados foram: a
temperatura para a infiltracdo e o estado inicial da estrutura da liga metalica (extrudada e
extrudada com adicional deformagdo a frio de 80%), objetivando a variagdo da fracdo liquida (F,
= 0,6 ¢ 0,8) e das dimensdes dos globulos so6lidos na pasta tixotrdpica, respectivamente. O
material celular obtido foi analisado quanto a qualidade interna, via tomografia de raios-X; a
microestrutura das paredes metalicas, por microscopia Optica; foi caracterizado quanto a
densidade aparente; e testado quanto a resisténcia a compressao ¢ ao impacto. Os resultados
obtidos mostraram a possibilidade de obtencdo de espumas sintiticas com homogeneidade
arquitetural em todo seu volume. A qualidade do produto obtido ¢ dependente das dimensdes das
particulas do constituinte solido da pasta tixotrépica — dimensdes elevadas, resultantes de
processo de obtencao de pastas a partir de estruturas nao deformadas, podem ndo permitir a
infiltracdo nas condi¢des testadas; e da fracdo liquida presente na pasta — baixas fracdes
dificultam ou mesmo inviabilizam a infiltracdo. Espumas de boa qualidade foram obtidas para as
condi¢des: infiltracdo de pasta contendo globulos solidos refinados e temperatura de infiltracao
de 628°C. A selecdo incorreta de parametros de processo pode resultar em produtos com
distribuicao heterogénea de poros ou ruptura da pré-forma. O produto obtido apresentou
densidade relativa a liga macica, da ordem de 0,6, caracterizando uma espuma sintatica tipica.
Resultados de compressdo estdtica e dinamica mostraram caracteristico platd de deformacdo

pléstica a baixas tensdes, também comportamento tipico de materiais celulares.

Palavras chave: materiais celulares, espumas sintaticas, tixoconformagao, esferas ocas.
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Abstract

GATAMORTA, Fabio, Manufacture of syntactic foams of the alloy AA2011 from the metal in
the semi-solid state and metallurgical characterization of the product, Campinas,

Mechanical Engineering Faculty, University of Campinas, 2009. 121 p. Thesis (MsC).

The work deals with the development of a process to produce syntactic foams of the
AA2011 alloy by infiltration in the thixotropic semi-solid condition, into porous pre-forms of
sintered hollow microspheres of glass. It is analyzed the influence of processing parameters in the
quality of obtained product. Processing parameters investigated are the infiltration temperature
and initial condition of the alloy (extruded and extruded plus additional cold deformation),
aiming to observe the influence of liquid fraction (F; = 0,6 and 0,8) and size of globular solid
particles in the thixotropic slurry, respectively, in the infiltration ability. The cellular material
produced was tested by X-ray tomography to analyze internal quality; metallic walls of cells were
observed by optical microscopy; the material was also characterized in terms of apparent density
and mechanical behavior in compression and impact tests. Results showed the viability of
producing syntactic foams by the proposed process, with architectural homogeneity throughout
the volume. Quality of product is dependent on size of the solid particles in the semi-solid metal
and the infiltration temperature. High dimensions of globules, usually resulted from partial
melting of non deformed structures, and low liquid fractions in the thixotropic semi-solid can
lead to insufficient infiltration. Syntactic foams with reliable quality can be obtained in the
system investigated, if the following conditions are used: fine globules and infiltration
temperature of 628°C. Incorrect selection of processing parameters can lead to rupture of pre-
form or products with heterogeneous distribution of porous. Obtained products presented relative
density of 0,6, related to the massive alloy, characteristic of typical syntactic foams. Results of
compression and impact tests showed the presence of plastic deformation plateau at low stress,

also typical of cellular materials.

Keywords: cellular materials, syntactic foams, thixoforming, hollow spheres.
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Capitulo 1

Introducao e objetivos

1.1. Introducao

Ao longo da histéria a sociedade tem necessitado de um continuo desenvolvimento
tecnologico como forma de enfrentar os desafios que a propria evolugdo humana impde. Um dos
fatores de desenvolvimento sempre foi a criagdo e o aperfeigoamento de novos materiais com
caracteristicas necessarias a vencer os desafios que se apresentam e as necessidades associadas a
esse avanco. Como decorréncia disso os centros de pesquisa tem dedicado tempo e recursos para

o desenvolvimento de novos materiais de engenharia.

Em virtude do intenso desenvolvimento dos materiais de engenharia surgiram classes
especificas de materiais como, por exemplo, os metais porosos ou celulares que tornaram
possivel a oferta de espumas e esponjas metdlicas. Estes materiais se caracterizam por
apresentarem uma grande quantidade de vazios (tipicamente da ordem de 70% do seu volume)
delimitados por paredes metalicas. Esta constituicdo particular fornece uma combinagdo
especifica de propriedades que ndo podem ser obtidas em um unico material convencional; como
por exemplo, baixa densidade aliada a alta rigidez; capacidade de absor¢do de energia em

impactos e de amortecimento de vibragdes (BANHART, 2001).

Atualmente se observa o crescimento na utilizagdo dos materiais celulares em diferentes
campos. Na induastria automotiva as espumas ¢ esponjas de ligas de Al sdo usadas em painéis
metalicos do tipo sanduiche, em componentes estruturais (JANCEK, 2003). Materiais celulares
de células fechadas compdem isoladores aclsticos e térmicos para conforto interno de

passageiros (BERG, MAYSENHOLDER e HAESCHE, 2003).



A caracteristica de baixa densidade dos materiais celulares permite aplicacdo na inddstria
aeronautica, como por exemplo materiais celulares a base de ligas de Al para utilizagdo na
fabricagdo de painéis estruturais (LEYDA, 2003). Devido ao seu desempenho quanto a
capacidade de isolamento térmico e acustico, encontram também aplicagdo na construgao civil,

no revestimento de pisos e como paredes separadoras de ambientes (SHINKO, 1998).

Os materiais celulares sao considerados intrinsecamente heterogéneos, dada a dificuldade
do controle da distribui¢do dos vazios internos, independentemente do processo empregado na
sua fabricacdo. Esta dificuldade levou ao desenvolvimento de materiais cujos vazios internos
podem ser, em certa extensdo, previamente determinados e controlados. Nestes materiais,
denominados espumas sintaticas, os vazios internos sao delimitados por paredes de um segundo
constituinte ndo necessariamente metalico, distinto do metal base. Na maioria dos casos, 0s
vazios sdo formados por esferas ocas de vidro ou carbono adicionadas ao metal. Busca-se obter
desse modo, um maior controle sobre a homogeneidade dos vazios internos, com relagcdo a sua
geometria, dimensdes e distribui¢do. Geralmente a matriz metalica utilizada at¢é o momento
envolve metais ndo ferrosos como Al e Mg e as esferas utilizadas se apresentam como esferas de
carbono e de vidro de diametros reduzidos, da ordem de 50 pm (QIANG ZHANG, 2009; WEISE,
2007).

Para a produgdo de espumas metdlicas sintdticas tém sido empregados processos que
utilizam a matriz metéalica em dois estados fisicos: a liga em seu estado liquido, através da sua
infiltracdo em pré-formas de esferas ocas sinterizadas ou da mistura mecanica das esferas com a
matriz metalica; da liga em seu estado sélido, através de técnicas de metalurgia de pds ou da
sinterizacdo de esferas metalicas ocas. No primeiro caso ocorrem limitagdes quanto aos materiais
que podem ser utilizados no processo de infiltragdo, as elevadas temperaturas requeridas e a
dificuldade de obtengdo de espumas homogéneas pela agitacio mecanica. No segundo caso,
limitagdes do processo se referem as dimensdes e geometrias possiveis no produto a ser

produzido.

Dada a importancia deste tipo de espuma, este trabalho investiga a possibilidade da
utilizacdo da tecnologia de ligas semi-solidas para a fabricacdo de espumas metélicas sintaticas, a

busca de mais uma alternativa de processo para a obtencdo desta classe de materiais. As pastas



tixotropicas podem apresentar alta fluidez podendo ser processadas a menores temperaturas que a
liga no estado liquido. Assim, a viabilidade de sua utilizagdo pode trazer beneficios energéticos

na producdo desses materiais.

1.2. Objetivos

Este trabalho busca contribuir para o desenvolvimento de uma interessante classe de

materiais, as espumas sintaticas, propondo:

» Investigacdo de um processo alternativo e inédito para a sua producgdo, a partir do

metal no estado semi-sélido tixotropico;

»  Caracterizagdo metalurgica, fisica e mecanica do produto.

O processo investigado faz uso da tecnologia de semi-solidos com a infiltragdo da liga em
seu estado semi-solido tixotropico, em pré-formas de microesferas de vidro ocas sinterizadas. E
investigada a técnica para sua fabricacdo e a influéncia de pardmetros no processo. Sao variadas
as condigdes de fragdo liquida da pasta tixotropica infiltrada e da influéncia de deformacdo a frio

para reducao do tamanho de graos da matéria prima.

O produto obtido ¢ caracterizado quanto a sua qualidade interna, dependente da capacidade
de infiltracdo do metal semi-s6lido nos espacos entre as esferas; densidade e comportamento em

compressao e impacto.



Capitulo 2

Fundamentos teoricos

2.1. Os metais celulares

Os crescentes avangos tecnologicos e as suas decorrentes necessidades aceleraram na
ultima década o desenvolvimento e a aplicagdo dos materiais conhecidos como materiais
celulares ou porosos. Esses materiais contém no minimo 70% de vazios em sua constitui¢do.
Esses vazios ou poros estao distribuidos ao longo de toda estrutura do material (BANHART,

2001).

O avango iniciado nos laboratdrios de pesquisa das universidades foi estendido aos setores
de desenvolvimento industriais podendo-se encontrar atualmente uma diversidade de produtos ja
comercializados. Dentre a grande quantidade de materiais celulares existentes, uma classe, em

particular, vem atraindo a atencdo das pesquisas: os metais celulares.

Os primeiros estudos para obten¢do de metais celulares foram iniciados com o acrescimo
do merctrio ao aluminio fundido para a obteng¢do de poros. Posteriormente o mercurio foi
substituido por agentes espumantes que liberavam gés por acao térmica. Numa ultima etapa fez-
se o uso da metalurgia do po para obtengao de vazios distribuidos. Esses sdo considerados ainda
hoje os processos bésicos para producdo de materiais celulares. Esses processos foram
patenteados, mas a dificuldade para implantacdo em escala comercial freou suas pesquisas

(SOSNIK, 1948; ELLIOT, 1956; ALLEN, 1963).

No final dos anos 80 através do Fraunhofer Institute for Manufacturing and Advanced

Materials (IFAM), em Bremem, é que os metais celulares voltaram a ser amplamente



desenvolvidos. Atualmente os metais celulares fomentam grande interesse em pesquisa com a

participagdo, em seu desenvolvimento, de varias empresas do ramo industrial.

Os metais celulares mais estudados e desenvolvidos sdo baseados no aluminio e suas ligas e
em metais como Fe, Cu, Pb e Zn. S3o produzidos com diferentes caracteristicas sendo
empregados diferentes processos de fabricagdo. Como conseqiiéncias dessa variedade sao
encontrados, em alguns casos, erros de interpretacdo quanto a nomenclatura usada para a sua
definicdo. Os metais celulares sdo definidos como materiais heterogéneos, formados por uma

matriz metélica e por poros contendo gas, podendo ser classificados com os seguintes critérios

(DEGISCHER, 2002):

. A condigdo do metal durante a producdo do material (liquido, sélido);
. O processo de fabricagdo envolvido (fundi¢ao, espumagem, deposi¢ado, sinterizagao);
o O método de formagdo dos poros: adigdo de gas, incorporagdo de substratos pos-

removiveis, incorporacao de substratos ocos ndo removiveis.

Para evitar a ocorréncia de problemas de nomenclatura ¢ necessaria sua classificacdo

(BANHART, 2000):

Metais porosos: uma classe de metais celulares onde os vazios ndo sao controlados ou
previstos. Sao fabricados geralmente através de metalurgia do p6, sendo a porosidade

considerada “residual”;

Metais celulares: classe de materiais metalicos em que a fase metalica divide espago com

vazios propositalmente dispersos em seu volume;

Esponja metalica: subclasse de metais celulares com vazios interconectados, ou poros

abertos.

e Espumas metalicas: subclasse de metais celulares onde os vazios ndo sdo conectados, ou

poros fechados.



Estas defini¢cdes ndo sdo mutuamente exclusivas. A espuma, por exemplo, ¢ uma estrutura
porosa e celular, mas uma esponja ndo tem que, necessariamente, conter células. Além disso,
esses materiais ndo sdo perfeitos; uma espuma, por exemplo, pode apresentar paredes rompidas, o

que dificulta a sua distingao correta como material de poros fechados (BANHART, 2000).

Os materiais celulares apresentam irregularidade em sua estrutura interna. Para definir suas
caracteristicas € necessario conhecer previamente sua arquitetura interna. Por arquitetura entende-
se um conjunto de caracteristicas morfoldgicas definidas: tipo de célula; tamanho e geometria da

célula/poro, arranjo espacial das células e anisotropia (ASHBY et al., 2000).

Para a caracterizacdo da densidade relativa de um material celular ¢ necessario conhecer a
fracdo em volume de vazios. Uma alta fracdo conduz a redu¢do da densidade do metal celular. O
volume de vazios ¢ um parametro importante, mas ndo fornece informagdes sobre o arranjo,
tamanho e geometria dos poros. Dois metais celulares podem ter a mesma densidade, mas uma
amostra pode ter um ou dois grandes poros que representa a maior fracdo de volume da fase
gasosa, € a outra pode ser constituida por poros menores uniformemente distribuidos (KRISZT,

2002).

Dois conjuntos de parametros podem ser usados para definir as caracteristicas morfologicas
dos poros. Um ¢ referente ao tamanho, geometria e orientacdo do poro. Podem ocorrer poros de
diversos tamanhos com geometrias elipticas, circulares, ou sem forma geométrica definida e que
podem ter orientagdes preferenciais em uma estrutura celular ou serem dispersos de forma
aleatdria. Topologicamente pode-se caracteriza-lo quanto ao arranjo das células e o niamero de

células vizinhas.

Quanto aos aspectos de anisotropia podem ser encontrados poros elipticos combinados com
certas orientagdes que levam a ocorréncia de bandas de deformagao; essas bandas sdo prejudicais

ao comportamento mecanico do metal celular (KRISZT, 2002).

Todas as caracteristicas de um material celular decorrem de seu processo de fabricacao.
Existem atualmente diversos processos disponiveis. Em geral esses processos apresentam
elevadas dificuldades de reprodutibilidade apresentando reduzida possibilidade de controle das

caracteristicas dos produtos produzidos.



As caracteristicas dos materiais celulares quanto a sua arquitetura ¢ que definem suas
propriedades finais, as quais determinam o campo de aplicacdo. Comparadas aos materiais
sintéticos (plésticos), materiais celulares a base de Al apresentam, além do baixo peso, boa
resisténcia ao calor, alta deformacdo, auséncia de combustdo e a possibilidade de reciclagem

(KAMMER, 1999).

As aplicacdes mais usuais dos materiais celulares se relacionam com o tipo de célula que

apresentam:

» Materiais celulares de poros abertos (esponjas)

Esponjas metalicas encontram aplicagdo como trocadores de calor em maquinas de
refrigeragdo, por sua alta condutividade térmica, principalmente metais celulares a base de
aluminio e cobre. O calor pode ser adicionado ou removido por gases ou liquidos que fluem

através dos poros abertos e interconectados da esponja. (FRISCHMANN, 1995).

Também encontram aplicacdo na filtragem e separacdo, como filtros de retengdo e
separacdo de particulas so6lidas dispersas em um liquido ou em um gas. Apresentam boa retencao
de particulas, capacidade de limpeza, boas propriedades mecanicas, resisténcia a corrosao e

reduzido custo (BANHART, 2002).

Como suporte para catalisadores: a efetividade da catalise depende de uma grande area
superficial e as esponjas metalicas podem substituir esponjas ceramicas, ja que exibem

propriedades como alta ductibilidade e condutividade térmica (SWARS, 1987).

Na armazenagem e transferéncia de liquidos: aplicagdes como mancais autolubrificantes,
contendo Oleo, agua e outros fluidos para, por exemplo, manutencdo de temperatura em

condi¢des criogénicas (ASHBY et al., 2000).

No controle de fluxo de fluidos: podem ser usados para controle de fluxo de liquidos e

gases, como por exemplo, como orientadoras de fluxo em tinel de vento, ou distribui¢do de fluxo

em valvulas (SEAC, 1998).



Como purificadores de agua: podem ser usados para reduzir a concentragdo de ions

indesejados dissolvidos na dgua. (DEGISCHER, 2002).

» Materiais celulares de poros fechados (espumas):

Espumas metalicas podem ser utilizadas em dispositivos para controle actstico, permitindo
controle de onda sonora através de partes rigidas de um material celular. Foram estudadas em

aplicagdes envolvendo ultra-som (LIDA, MIZUNO e KONDO, 1998).

Em diferentes aplicacdes no ramo automotivo: aplicagdes em absor¢cdo de energia de
impacto nas partes lateral e frontal do veiculo em carros compactos, onde o uso de outros
absorvedores ¢ dificultado pelo espago interno limitado; em partes estruturais e chapas do corpo
de automoveis para reducdo de peso e conseqiiente reducdo do consumo; isolamento acustico do

motor (KAMMER, 1999).

Também encontram aplicagdes na industria naval: devido a sua baixa densidade podem ser

usadas em elementos de fixacdo (KAMMER, 1999).

Na industria aeroespacial: espumas metélicas encontram aplicacdo na fabricacdo de chapas
ou painéis do tipo sanduiche para substituir as estruturas do tipo colméia de alto custo,
apresentando vantagens na isotropia das propriedades; com auséncia de qualquer tipo de ligagao
adesiva, pode aumentar a manutencdo da integridade da estrutura em caso de incéndio

(BANHART, 2001).

Na construgdo civil: painéis de espuma usados como elementos de fachadas, no exterior de
construgdes ou em coberturas de paredes internas. Com boas propriedades de isolamento térmico
e acustico, painéis de aluminio podem ser usados como materiais para absor¢ao sonora em tineis

ferroviarios, rodoviarios, pontes e viadutos. (BANHART, 2001; KAMMER, 1999).

Além disso, espumas metalicas encontram ainda utilizacdo em aplicagdes intermedidrias

que necessitam de uma porosidade parcialmente aberta como, por exemplo, em silenciadores.



2.2. As espumas sintaticas

As pesquisas com metais celulares apresentaram significativo avango nas duas ultimas
décadas. Uma classe, em especial, apresentou grande desenvolvimento: as espumas sintaticas. O
uso do termo espuma sintdtica surgiu no inicio da década de 1960 para descrever materiais
utilizados na industria naval, para fornecer flutuabilidade aos submarinos, veiculos submersiveis
e equipamentos oceanograficos. As primeiras espumas eram constituidas de esferas ocas de vidro
distribuidas em uma matriz de resina poliéster ou epdxi. A espuma foi o termo usado para
denominar a natureza do material celular e o termo "sintatica" referiu-se a estrutura ordenada,
prevista pelas esferas ocas contidas em seu interior. Com o crescente interesse novos materiais
foram sendo utilizados para a obtencao dessas espumas. O uso de matrizes metélicas deu inicio a

criacdo da subclasse de espumas metalicas sintaticas (HARTMANN, 1999).

Espumas metalicas sintaticas sdo, portanto, materiais constituidos de uma distribui¢ao de
esferas ocas, normalmente feitas de vidro, em uma matriz metalica. As paredes das esferas
delimitam o espago vazio ou poro do material celular. As esferas ocas podem ser sinterizadas em

uma pré-forma ou dispersas de forma aleatdria na matriz.

Sua caracteristica de baixa densidade permite que as espumas metdalicas sintaticas
substituam os polimeros (uma espuma sintatica de aluminio tem densidade de 1,3 g/cm’, inferior
a maioria dos polimeros de engenharia). Outra vantagem dessa caracteristica ¢ a possibilidade do
aumento de areas de contato para trocadores de calor ou de espessura de paredes para pecas de
fixagdo sem significativo aumento de peso do conjunto ao qual sdo montados. Estudos mostram
ainda que podem ser obtidas espumas sintaticas ainda com maiores reducdes de densidade (da

ordem de 0,7 g/cm’) utilizando microesferas de titdnio (SANDERS, 1998).

Espumas sintaticas podem ser fabricadas por diversos processos e apresentam variadas
aplicagdes. A matriz pode ser de praticamente qualquer metal e grande variedade de microesferas
esta disponivel para sua obtencao, incluindo microesferas de vidro, carbono, aluminio e titanio.
As espumas mais usuais sdo compostas por matrizes de aluminio e esferas de vidro ocas (WEISE,

2007).



2.3. Processos de fabricacdo de espumas metalicas sintaticas

Os métodos mais utilizados para a fabricacdo de espumas metalicas sintaticas utilizam dois
possiveis caminhos: processamento a partir da liga em seu estado liquido ou a partir da liga no

estado solido, envolvendo mecanismos de sinterizagao.

2.3.1. Dispersao de esferas em banho liquido

Este processo utiliza a liga no estado liquido promovendo a mistura entre a matriz metalica
e esferas ocas. Durante o processo de fundigdo, com o metal ainda no estado liquido, sdo
adicionadas esferas ocas de vidro de diametros da ordem de 60 pum de diametro. As esferas
adicionadas sdo misturadas no banho através da utilizacdo de rotores com velocidades de 600
rpm por um tempo controlado de 1min. Os rotores promovem a homogeneiza¢cdo da mistura
através do vortice que formam. Apds essa etapa o material € vazado em moldes com a geometria

do produto desejado. Podem ser utilizadas ligas de Al ou ligas de Zn-Al (DAOUD, 2007)

As dificuldades do processo relacionam-se com a dispersdao das microesferas na matriz
metalica, falta de molhabilidade das esferas pelo metal liquido, caracteristica abrasiva da mistura,
e flutuagdo das microesferas pela diferenga entre sua densidades e a do metal liquido. (WEISE,

2008)

Sao obtidos por esse processo materiais com densidades proximas a 1,2 g/cm3 , isto ¢é, da
ordem de 40% da densidade da liga macica. Ao material resultante podem ser associadas as
caracteristicas de um composito metélico de baixa densidade e alta resisténcia a compressao. Se a
distribuicado das microesferas for homogénea o produto apresenta superficie lisa e brilhante
semelhante a da matriz metalica original. Em contrapartida, se a distribuicdo das esferas for
aleatéria e heterogénea, o material adquire uma aparéncia opaca com listras brilhantes

distribuidas em toda sua superficie.

A Figura 2.1. apresenta em (a) desenho esquematico do processo de mistura das esferas de
vidro ocas em banho de matriz metalica e em (b) exemplo de produto obtido ao final do processo

(IFAM, 2008).
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b)
Figura 2.1. Processo de fabricacdo de espumas metalicas sintaticas: (a) esquema representativo
do processo de mistura das esferas ocas em banho liquido; (b) material obtido pelo processo —

espumas de Al (IFAM, 2008).
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2.3.2. Infiltracio sob pressao

A infiltracdo sob pressdao ¢ um dos métodos mais utilizados para produgdo de espumas
metalicas sintaticas, envolve a inje¢do sob pressdo da matriz metalica em seu estado liquido em
pré-formas de microesferas de vidro ocas. Para a producdo das pré-formas sdo usadas
microesferas com tamanhos de at¢ 50 um que sao agrupadas com o uso de vibragao e sinterizadas
com a temperatura de 780 °C por 30 min sem atmosfera controlada. A Figura 2.2. ilustra o
processo, o qual ¢ constituido das etapas: (a) fusdo da matriz metalica; (b) injecdo do metal
liquido; (c) obteng¢ao do produto final. As ligas mais utilizadas sdo ligas de Al-Si, Al-Mg e Al-Zn
(WEISE, 2007).

metal figuido

i - Fistdo

i ] (a)

Fre-farma

—
H—\_\_‘"“-\-\.
x maolde

r (o)

A

(c)

[

Frodufo oblido

Figura 2.2. Etapas do processo de infiltragao de liquido para a producao de espumas sintaticas:
(a) posicionamento da pré-forma e do metal liquido; (b) infiltragdo sob pressao; (c) obtencao do

produto final (WEISE, 2007).
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No processo, as pré-formas sdo posicionadas em um molde metalico e pré-aquecidas a
temperatura de 600°C para melhorar a capacidade de infiltragdo do liquido. A liga metalica ¢
entdo injetada sob uma pressao que pode variar entre 5 e 20 MPa a uma velocidade que varia
entre 0,2 ¢ 0,4 m/s, em temperaturas que variam de 700 a 730 °C O processo ¢ encerrado com o
preenchimento completo do molde que contém a pré-forma e a retirada do produto obtido. Sdo
obtidos por esse processo espumas com densidades que variam entre 1,1 e 1,3 g/em® em fungéo

da matriz metélica empregada e da porosidade obtida (WEISE, 2007).

2.3.3. Infiltragdo por gravidade

Espumas sintaticas podem ser obtidas por infiltragdo do metal liquido em pré-formas, sem a
utilizacao de pressao. O método foi desenvolvido inicialmente para a producao de compdsitos de
ligas de Aluminio contendo 1 a 3% de Mg. O uso do magnésio tem como fun¢do diminuir a
viscosidade do material permitindo sua infiltragdo na pré-forma. Para que a infiltragdo ocorra ¢
necessario um alto superaquecimento da liga em atmosfera controlada e neutra composta de
mistura de Ar e Nj. Sob estas condi¢des a liga de Al infiltra-se na matriz ceramica permeavel de
microesferas de material ceramico de forma espontanea (pela agdo da gravidade) formando a
espuma sintatica. A infiltragdo ocorre sem a aplicagdo de forcas de infiltragdo ou de vacuo.
Quando a quantidade desejada de infiltracdo ¢ obtida, a temperatura ¢ reduzida para que ocorra a
solidificacdo da liga e formagao da espuma constituindo uma estrutura sélida de baixa densidade
(AGHAJANIAN et al,1989). No entanto, a utilizacdo de elevado teor de Mg provoca a ocorréncia
de excessiva corrosdo das esferas de vidro, recomendando-se portanto, a utilizagdo de outros

tipos de esferas de materiais nao reativos (WEISE, 2007).

2.3.4. Infiltracio por pressiao negativa

O processo foi apresentado para a fabricagdo de espumas de Al puro, ¢ apresentado
esquematicamente na Figura 2.3. Uma pré-forma composta por microesferas de vidro ¢
posicionada sobre um cadinho ceramico contendo Al puro (99,9%), no interior da camara
hermeticamente fechada. A camara ¢ entdo saturada de N, para evitar a oxidagdo da pré-forma e

do Al. A pré-forma ¢ aquecida até¢ 250°C e o Al ¢ fundido e aquecido até a temperatura de 800°C.
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Apos a fusdo do Al ¢é feito vacuo da ordem de 3 e 10 p.s.i., promovendo a infiltragdo do metal

liquido na pré-forma (ROHATGI et. al., 1998).

(Camara selada

Termopar

. Tubo de Quartzo

Aquecimento

Pré-forma

O Oa

Cadinho ceramico

O — = Al liquido

I

I I
!

O

N2 | ——Pp Viacuo

Figura 2.3. Modelo esquematico de montagem do processo de produgdo de espumas sintaticas

por infiltragdo por ac¢do de pressao negativa (ROHATGI et. al, 1998).

2.3.5. Sinterizaciao de p6 metialico com microesferas ceramicas ocas

A partir da liga no estado liquido, podem-se produzir espumas sintaticas utilizando técnicas
da metalurgia do p6é. E o modo mais simples de produzir espumas sintaticas e consiste
basicamente na sinterizacao de pos-metalicos (geralmente produzidos por atomizagao a gas), que
estao misturados com microesferas ocas de vidro, a temperaturas proximas do seu ponto de fusdo.

Dessa forma, ocorre a unido das particulas metalicas contendo em seu interior as esferas de vidro.
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A sinterizagdo normalmente ¢ realizada em forno com atmosfera controlada ou a vacuo para
evitar a oxidagdo das superficies do p6 metélico utilizado. A densidade do produto final depende
da relagdo de mistura entre os componentes utilizados. E um método pouco utilizado, ndo

encontrando aplicacao comercial de relevancia (CURRAN, 2003).

2.3.6. Sinterizacao de esferas metalicas ocas ou porosas

Materiais celulares de reduzidas densidades podem ser obtidos pela sinterizacdo de esferas
metalicas ocas ou porosas. Para a producdo desses materiais ¢ necessaria a utilizacdo de esferas
ocas ou porosas de diferentes materiais, com tamanhos que podem variar entre 50 um e 4mm de
diametro. Tais esferas podem ser fabricadas por diferentes processos, sendo o mais empregado a
atomizagdo a gas. No processo de atomizagdo de 1 a 5% das esferas produzidas sdo ocas e podem
facilmente ser classificadas de acordo com seu tamanho, que geralmente ndo ultrapassa 1 mm

(ANDERSEN e STEPHANI, 2002).

Outro método de fabricagdo emprega esferas de isopor que sdo recobertas por particulas
metalicas através de processos de galvanizagdo; as esferas de isopor metalizadas sdo entdo
aquecidas para evaporacao do isopor, formando as esferas ocas (BANHART, 2001; ANDERSEN
e STEPHANI, 2002; CURRAN, 2003).

Esferas de maiores dimensdes podem ser fabricadas por revestimento de esferas de
poliéster, por pd metalico. Apds a etapa de revestimento, as esferas sdo aquecidas para a
destruicdo do poliéster e sinterizagdo das particulas metalicas. Como resultados sdo obtidos

esferas ocas (TOROBIN, 1987).

Pode-se ainda obter esferas metdlicas ocas, por instabilidade de filamentos de metal liquido
com um fluxo de gés no seu interior. A Figura 2.4 apresenta representacdo esquematica do

processo utilizado para obtencao de esferas ocas usando instabilidade capilar (CURRAN, 2003).

15



Liguido
de
resfriamento

Figura 2.4. Representacao esquematica do processo de obtencao de esferas metalicas ocas por

instabilidade capilar entre colunas de metal liquido (adaptado de CURRAN, 2003).

Por esse processo o metal liquido ¢ passado por um bocal de geometria circular formando
uma coluna em cujo centro é injetado ar comprimido. E formada, entdo uma coluna oca de metal
fundido com paredes de pequena espessura. Sob efeito da gravidade e devido a pequena
espessura das paredes liquidas, estas se unem formando gotas. No resfriamento, o metal ¢
solidificado, resultando na formacgdo de esferas metélicas ocas. O processo exige um controle

apurado tanto do fluxo de ar quanto do fluxo do liquido para a formacao de esferas integras.

Uma adaptacdo desse processo foi desenvolvida e faz uso de pastas constituidas de pd

metalico e resina poliéster. A Figura 2.5 apresenta representacdo esquematica do processo
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Figura 2.5. Esquema representativo do método usado para obtencdo de esferas metalicas ocas

usando inje¢ao de pasta (adaptado de CURRAN, 2003).

No processo, uma pasta constituida por um p6 metalico e um material volatil é for¢ada, por
acdo de jato de ar, através de bocal circular, formando gotas esféricas. A esfera recebe um jato de
metal liquido lateral para promog¢ao do seu fechamento e liberagao, a partir dos quais cai por agao
da gravidade em um recipiente para seu resfriamento. As esferas obtidas por esse processo
apresentam didmetros da ordem de 4mm. As esferas formadas passam por uma etapa posterior
onde sdo aquecidas para remocdo da resina volatil e sinterizagdo do pd metalico (CURRAN,

2003).

Esferas metélicas porosas podem também ser utilizadas para a produgdo de espumas
sintaticas. Estas esferas podem ser fabricadas por processo de espumagem de precursores
constituidos de mistura compactada de p6 metélico e agente espumante. Com o aquecimento, o
agente espumante produz o gas necessario para a promog¢ao das células porosas no interior das
esferas. A Figura 2.6 apresenta exemplo de esfera porosa de liga de Al fabricada por este

processo (IFAM, 2008).
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Figura 2.6. Esferas porosas de Al obtidas pelo processo de espumagem (IFAM, 2008)

Para a fabricacdo de componentes de espuma sintdtica, estas esferas ocas ou porosas
produzidas pelos diversos processos, sdo unidas por processos de sinterizacdo em condi¢des que
dependem de caracteristicas do material das esferas. A Figura 2.7. apresenta uma espuma

sintatica de titanio produzida por sinterizacdo de esferas ocas deste material (OH, 2003).

Figura 2.7. Espuma sintatica de titdnio produzida por processo de sinterizacao (OH et al., 2003).

Fotos por MEV

Em alguns casos, as esferas podem ser unidas com uma pasta ligante, com uso de pressao

isostatica a quente (ANDERSEN e STEPHANI, 2002). Pode-se também utilizar de pds metalicos
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com ponto de fusdo inferior ao das esferas que ao serem fundidos promovem a ligagdo entre elas

(RABIEI, 2004).

2.4. Propriedades das espumas sintaticas e sua caracterizacio

A caracterizagdo de um material de engenharia qualquer tem como objetivo principal a
determinag¢do de pardmetros estruturais e sua relagdo com as propriedades do material, e se faz
necessaria para a correta defini¢do de sua aplicagdo. No caso de espumas sintdticas, mesmo que o
processo de fabricagdo tenha buscado a obtengdo de uma estrutura com vazios arranjados
regularmente, a caracterizagao estrutural envolve a determinagdo da distribuicdo e das dimensoes
das células (KRISZT, 2002). As propriedades fisicas e mecanicas do material celular sdo
relacionadas com estes parametros estruturais, além das propriedades intrinsecas dos materiais
que o constituem. Algumas propriedades como estrutura cristalina e temperatura de fusao nao sao

alteradas no metal celular quando comparado com o metal macico (PIPPAN, 2002).

As propriedades das espumas metalicas sintaticas sao semelhantes as de outros tipos de
espumas metalicas, e ndo ha técnicas especificas para sua caracterizacdo. Por sua vez, a
caracterizagcdo de estrutura e propriedades de espumas em particular e materiais celulares em

geral emprega, na maioria das vezes, técnicas convencionais de caracterizacdo de metal macico.

2.4.1. Caracterizacao estrutural

»  Tomografia de raios-X

A tomografia computadorizada de raios-X ¢ empregada para mapeamentos internos de
possiveis falhas de preenchimento e tomodgrafos médicos também podem ser usados para
mapeamentos internos, porém sao mais limitados em tolerancia de resolucdo. Esta baixa
resolucdo, entretanto, ¢ suficiente para o controle de qualidade do componente celular ou
simplesmente para detectar regides soélidas e vazias de espumas ou esponjas metalicas

(MALCOMA et al., 2007; MAIRE e SALVO, 2003; BANHART, 2001).
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Para uma melhor caracterizacdo de espumas sintdticas a tomografia de raios —X de alta
velocidade utilizando radiagdo sincrotron pode ser utilizada. O método fornece a possibilidade de
uma avaliacdo tridimensional das estruturas internas com relagdo a arquitetura interna dos vazios.
Um exemplo foi a avaliagdo tridimensional de uma espuma sintatica polimérica, obtendo os

valores de densidade relativa através do método (MAIRE, 2006).

»  Microscopia

A morfologia celular e a microestrutura de metais celulares podem ser analisadas por
observagoes Opticas em varios aumentos. A microscopia optica pode ser usada, por exemplo, para
analise da microestrutura da parede celular (dendritas, gldébulos, precipitados e inclusdes), ou
mesmo, para analise de poros. A microscopia eletronica avalia a integridade das esferas e o
preenchimento pela matriz metdlica, em pré-formas sinterizadas, de vazios entre esferas

consecutivas (BANHART, 2001).

2.4.2. Propriedades fisicas

Uma das caracteristicas mais atraentes de espumas sintaticas ¢ sua baixa densidade.
Diferentes métodos podem ser empregados para a caracteriza¢ao da densidade aparente de metais
celulares. O método mais simples relaciona diretamente a massa e o volume do material. A partir
do valor de densidade aparente pode ser obtida relagdo entre a densidade do metal macigo e do
metal poroso, fornecendo a densidade relativa da espuma metalica (MOTZ, PIPPAN e KRISZT,
2002).

Dada a importancia da determinagdo do valor da densidade de um material celular, outros
métodos sdo utilizados para o calculo da densidade aparente, como o método de Arquimedes. O
método se aplica a objetos com geometrias irregulares e permite obter a densidade do material
através da relacao de seu peso aparente ao ar e imerso em agua (TAO, 2008; SONG et al., 2007,

DAOUD, 2007).

Técnicas mais sofisticadas para obtencdo de medidas ainda mais precisas da densidade
como o emprego de picnometria a gas hélio sdo também utilizados No ensaio a amostra tem

inicialmente sua massa medida, em seguida ¢ inserida na cdmara de andlise do equipamento (cujo
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volume ¢ conhecido), e que ¢ hermeticamente fechada. O volume inicial da amostra ¢
determinado pela alterag@o de pressao do gés hélio, quando este € injetado na cAmara com relacao
a pressao do gas com a camara vazia (BOONYONGMANEERAT e¢ DUNAND, 2008;
MURRAY e DUNAND, 2006).

O valor da densidade de um material celular ¢ relacionado com valores de propriedades
mecanicas. Foi proposto alguns modelos que relacionam o valor de densidade aparente com
valores de modulo de elasticidade e tensdo no platd em ensaios de compressdo semi-estaticos. O
modelo ¢ baseado em uma estrutura celular regular, ndo levando em conta a influéncia da

distribuicao nao homogénea da densidade nas propriedades mecanicas (ASHBY, 2000).

A distribui¢do da densidade em metais celulares ¢ influenciada por caracteristicas

estruturais ainda ndo completamente compreendidas (KRISZT, 2002).

No estudo de absor¢do de energia em compressdo semi-estatica, foi realizado ensaios em
espumas comerciais que encontraram relagdo entre tensdo do platd (op) e densidade
(KANAHASHI, 2000). Em ensaios semelhantes observou-se a formacdo de bandas de
deformacao na compressao de espumas de diferentes densidades (BENOUALI, 2002).

Os resultados de ensaios de compressao dindmicos de espumas comerciais de diferentes
densidades verificaram que a influéncia da densidade relativa ¢ mais pertinente do que a
influéncia de diferentes taxas de deformacdo empregadas, nos valores de tensdo de compressao

(c.). (DANNEMANN, 2000)

2.4.3. Propriedades mecanicas

Os testes mecanicos sdo indispensdveis para caracterizacdo de espumas sintdticas. Os
métodos de caracterizagdo sdo, em principio, os mesmos utilizados para materiais macigos.
Entretanto, algumas vezes modifica¢des nos procedimentos dos testes devem ser necessarias, por
apresentarem poros € vazios internos metais celulares devem ser testados com valores menores de
carga em ensaios dindmicos Os testes mecanicos podem ser classificados por um dos seguintes

atributos (BANHART, 2001):
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e  Tipo de tensdo aplicada: uniaxial, biaxial, hidrostatica. Testes uniaxiais sdo os mais usados

para caracterizacao de metais celulares.

Modo de carregamento: compressao, tensdao, impacto. Testes de compressao e impacto sao
0os mais pertinentes para caracterizagdo de metais porosos. Para a caracterizagdo do
comportamento compressivo nas espumas sintaticas sdo realizados ensaios de compressao

(semi-estaticos) em equipamentos servo-hidraulicos.
Em compressdo as espumas sintaticas apresentam uma grande area de deformacao pléstica

para uma tensdo aplicada quase constante. Este comportamento as tornam muito interessantes

para aplicagdes que requeiram capacidade de absor¢ao de energia em impactos (MOTZ, PIPPAN

e KRISZT, 2002).

Uma curva caracteristica de tensdo-deformacao desse material ¢ apresentada na Figura 2.8.

F'y
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,E I." deformagio plastica / das células
E homogénea /
l opl
E Ff,.-'-"_ ;.r_; I:"
J,  area de absorgao '
de energia
Defnrmagﬁg —— Densificagao £,

Figura 2.8. Tipica curva de tensdo-deformacdo para metais celulares em teste de

compressao (adaptado de KAMMER, 1999).

22



A curva tipica ¢ caracterizada por 3 estdgios distintos: no primeiro estdgio ocorre aumento
linear da tensdo devido a deformacdo elastica, nesta regido ¢ definido o modulo de elasticidade
do metal celular. O segundo estidgio ¢ caracterizado por uma grande deformagdo plastica a
tensdes praticamente constantes seguida de um terceiro estagio onde ocorre aumento aumento

rapido da tensdo, causado pelo adensamento do material pelo colapso das esferas.

A area sob o platd de deformacdo plastica fornece a maior parte da energia absorvida na

deformacao

A partir das curvas de tensao por deformacao podem ser extraidos valores de propriedades
mecanicas especificas da espuma sintatica analisada. No inicio do processo de deformagdo
observa-se uma regido de deformacao elastica que relaciona a tensdo em fun¢do da deformacao
em uma relacdo linear. A inclinacdo (coeficiente angular) desse segmento linear corresponde ao
modulo de elasticidade do material que esta sendo ensaiado podendo ser definido pela equagao

(DIETER,1981):

c=E.c (2.1)

Onde:
E = modulo de elasticidade/Young (MPa)
o = tensdo (MPa)

€ = deformagao

O modulo de elasticidade para uma estrutura celular depende da sua arquitetura interna, por
exemplo, a influéncia do tamanho das esferas deve ser considerado, pois 0 G aumenta com a

diminui¢do do seu tamanho (KISER,1999). Esferas que apresentam grandes didmetros
apresentam menor resisténcia a compressao que esferas de diametros menores o que acarreta o

final do regime eléstico a menores tensdes (HARTMANN, 1999).
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A tensdo de compressdo (o) ¢ definida como o maximo de valor na regido eldstica; seus
valores podem ser, em alguns casos, superiores aos valores da tensdo do platd (op1), que ¢ a média
dos valores da regido plastica. Esse comportamento ¢ decorrente do comportamento pléstico do

metal utilizado como matriz metalica.

A regido de deformagdo plastica pode apresentar oscilagcdes de tensdo que sdo relacionadas
com colapsos locais da estrutura (QIANG ZHANG, 2009). Por essa razdo a tensao de platd (op1) €
determinada pela média das tangentes dos picos e depressdes do platdé (PAUL, 2000).

A deformagao pléstica total (ep) do material esta relacionada com a densidade, distribuicao

das esferas na matriz e fragilidade das finas paredes metalicas.

Para estudar o comportamento das espumas sintaticas quanto ao impacto sao realizados
testes com altas velocidades de deformacdo que contribuem para o aumento da tensdo nas esferas
e conseqlientemente no sistema (PAUL, 2002). Nas estruturas de células abertas ndo sdo
observadas a influéncia de taxa de deformacdao no comportamento mecanico do material

((DANNEMANN, 2002; MOTZ, PIPPAN e KRISZT, 2002).

Quando um material ¢ submetido a impacto deve ser observada sua capacidade de absor¢ao
de energia e os valores de tensdes na qual sua energia cinética ¢ absorvida. Para determinagao
dessa energia absorvida por unidade de volume (E,) ¢ calculada a area sob a curva de tensdo por

deformacao (o x €) na regido plastica, descrita pela equacao (MOTZ, PIPPAN e KRISZT, 2002):

E, = [o(s)de 22)

Dois distintos materiais absorvedores de impacto podem apresentar um mesmo valor de
energia absorvida ou capacidade de absor¢do de impacto; no entanto, o valor do pico de tensdo
para o material que ndo apresenta patamar significativo ¢ mais elevado, indicando maior forca de
impacto e portanto maior possibilidade de risco. Para evitar danos excessivos ou ferimentos no

individuo, no caso de eventos de impacto em automoveis, por exemplo, a forca de impacto nao
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deve exceder certos valores. Portanto ndo somente a capacidade de absor¢cdo de impacto ¢
importante, como também a resposta tensdo-deformagd@o do material; além disso, a presenga do
patamar indica maior tempo em deformacdo, significando maior seguranca ao passageiro

(MOTZ, PIPPAN e KRISZT, 2002).

2.5. Tecnologia de semi-solidos

A tecnologia de semi-solidos estd baseada na possibilidade de producao de pastas com
caracteristicas tixotropicas a partir de uma liga metélica no estado liquido ou so6lido. Esta pasta
pode ser conformada por diferentes técnicas, denominadas genericamente de tixoconformacao,
resultando em produtos near net shape. Os processos de tixoconformagdo envolvem desde a
fundicdo (pastas com baixas fracdes solidas), até processos de conformagdo mecanica (pastas
com elevadas fragdes solidas) como forjamento (RASSILI, 2008; VANEETVELD, 2008;
FLEMINGS, 1976), extrusao (GHADIANI, 2008; YOON, 2008; KIM, 2007), e estampagem
(PIRES, 2004).

A pasta tixotropica ¢ caracterizada por uma mistura de particulas solidas globulares
interconectadas entre si e envolvidas em um meio liquido. Esta estrutura, se mantida em repouso,
apresenta alta viscosidade, mas a aplicagao de tensdes pode promover a ruptura das ligagdes entre
globulos, permitindo o escoamento da pasta com muito menos esfor¢o do que seria necessario
para escoar um material no estado so6lido, mesmo que aquecido a altas temperaturas
(FLEMINGS, 1976). A viscosidade da pasta tixotropica depende, portanto, da tensdo aplicada e
também da fracdo solida presente (BARMAN, 2008).

A Figura 2.9. apresenta a estrutura interna de uma pasta metalica tixotropica de uma liga

Al-Cu ap6s solidificag@o rapida, mostrando a morfologia da fase primaria globular.
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Figura 2.9. Estrutura interna de uma pasta metalica tixotropica de uma liga Al-Zn apds

solidificagdo rapida (PIRES, 2005) Imagem por MEV.

2.5.1. Processamento no estado semi-solido - vantagens e desvantagens

O processamento de ligas metalicas no estado semi-solido pode apresentar vantagens e

desvantagens quando comparado com o processamento convencional no estado solido ou liquido,

conforme comentado a seguir:

>

Maior eficiéncia energética: sdo empregadas menores temperaturas para a fundigdo,
significando menor custo energético e maior produtividade pelo menor tempo de
solidificagdo. No entanto, o tixoforjamento requer maiores temperaturas de processamento
quando comparado com o forjamento convencional; o aumento de requisito energético neste

caso ¢ compensado pela reducdo de tensdes requeridas (KOPP, 2002).

Diminuicdo do custo de ferramental: menor temperatura de trabalho significa maior vida
util das ferramentas e possibilidade de utilizacdo de moldes alternativos, na tixofundi¢ao

(MUENSTERMANN, 2008; SILVA, 2004);

Melhoria na qualidade do processo: produtos com geometria complexa, de paredes mais
finas, e menor numero de etapas de conformacao (near net shape) sao tipicos de processos de
tixoconformagdo; precisdo dimensional e propriedades mecanicas superiores aos produtos

obtidos pela fundi¢do convencional podem ser obtidos (ATKINSON, 2004).
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» Melhoria na qualidade do produto: pastas tixotropicas presentam fluxo laminar de
escoamento, o que permite o preenchimento de moldes sem turbuléncia resultando produtos
livres de inclusdes, com maior estanqiicidade (VANEETVELD, 2008; ATKINSON, 2004;
FLEMINGS, 1976). Os produtos ndo apresentam trincas de contra¢do sendo livres de
rechupes e com menor grau de micro e macro-segregacdo sao obtidos na tixofundicdo

(KOPP, 2002; GOKA, 20006).

» Fabricacdo de compositos: a incorporacdo de materiais ndo-metalicos ¢ facilitada em pastas
tixotropicas quando comparada com a adi¢do de particulas a metais liquidos, devido a alta

viscosidade da pasta em repouso (BABU, 2008; CRISTOFOLINI, 1997; FLEMINGS, 2000);

» Conformacao de ligas de reduzida plasticidade: conformagao, por forjamento ou extrusio,
de ligas que requerem elevadas pressdes, como a conformagao de ligas de Titanio pode ser

possivel se utilizado o material no estado tixotropico (CARAM, 2008).

A utilizagdo comercial ampla da tecnologia de semi-solidos encontra ainda limitagoes
devidas a escassez de fornecedores, tecnologia ainda em desenvolvimento e para algumas
modalidades de processamento ainda ndo totalmente dominadas, necessidade de melhor
treinamento para o uso das técnicas e equipamentos, dificuldade de controle da faixa de
temperaturas do estado semi-solido para garantir fragdo de liquido e viscosidade correta,

principalmente para ligas com faixas estreitas de temperaturas (ATKINSON, 2004).

2.5.2. Producao de pastas tixotropicas

Para a producdo de pastas tixotropicas a partir de ligas no estado solido sdo usados
tratamentos conhecidos como Fusdo Parcial Controlada, o qual ¢ utilizado neste trabalho. O
processo consiste em aquecer o material a partir do estado sélido até temperaturas superiores a
Tsolidus e manté-lo nesta temperatura por um determinado tempo para a promocdo de

modificagdes estruturais que resultam na estrutura globular requerida (ROBERT, 1993).

Os mecanismos de evolugdo estrutural envolvidos na transformacdo envolvem difusao de

massa movida pela necessidade de reducdo de energias de superficie. Este fendomeno,
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termodinamicamente espontaneo, pode ocorrer com elevada cinética tendo em vista as altas

temperaturas empregadas para a obtengdo de pastas tixotropicas.

Intimeros artigos sdo apresentados na literatura mostrando bons resultados na obtencao de
pastas tixotrOpicas por tratamentos por fusdo parcial controlada. Investiga-se a evolucdo
estrutural da liga hipoeutética Al-Si com relacao a temperatura e ao tempo de tratamento (YANG,
2004). Com relagdo aos parametros como tamanho de grao inicial, temperatura e tempo de
tratamento térmico resultados mostraram que estruturas globulares grosseiras e de morfologias
irregulares sdo produzidas a partir de matéria prima com estrutura de graos grosseiros, enquanto
microestruturas inicialmente refinadas produzem pastas com a fase sélida mais refinada e com

morfologia mais globular (ZOQUI, 2003; MELO, 2000).

A producao de pastas tixotropicas por tratamentos térmicos para promogao de fusao parcial
e globularizacdo da fase primaria apresenta a vantagem de dispensar a necessidade de agitagao de
liquidos, o que ¢ particularmente importante no caso de ligas de alto ponto de fusdo. Estes
processos viabilizam, portanto, a utilizacdo da tecnologia de semi-solidos para esta classe de ligas

(ROBERT, 1993).

2.5.3. Refino de estruturas

O comportamento de escoamento de pastas metalicas depende, além da fracdo soélida,
também das dimensdes, morfologia, ¢ quantidade de interacdes entre particulas da fase sodlida.
Particulas fortemente aglomeradas requerem maiores tensdes para sua liberag@o e escoamento, da
mesma maneira que particulas de grandes dimensdes podem prejudicar a fluidez (ZOQUI, 2003;

MELO, 2000).

Virias técnicas sdo utilizadas para a redu¢do do tamanho de globulo na pasta tixotropica
para a obtencdo de uma estrutura refinada e de alta fluidez sob baixas tensdes. No presente
trabalho foi utilizada técnica de refino por emprego de deformagdo prévia a frio, buscando a
obtencdo de pastas de alta fluidez e a conseqiiente alta capacidade de infiltragdo requerida no

processo de fabricagdo de espumas sintéticas a ser investigado.
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»  Refino de estrutura com o uso de deformacéo a frio

Um dos métodos utilizados para diminui¢ao do tamanho de glébulos em pastas tixotrdpicas
faz uso de aplicagdo de deformagdo a frio da liga metalica antes do tratamento de fusdo parcial

controlada para a modificacdo estrutural que leva a obtengdo da pasta.

A liga deformada, ao ser submetida a aquecimento, passa por mecanismos de recuperagao e
recristalizacdo. A recristalizacdo consiste na formagdo de um novo conjunto de graos equiaxiais
ndo deformados que apresentam baixa densidade de discordancias. A for¢a motriz para produzir
essa nova estrutura de graos ¢ a diferenca na energia interna do material em seus estados
deformado e nao deformado, resultante da eliminagdo de discordancias. Os novos graos
originam-se como pequenos nucleos que crescem até substituirem completamente a matriz
deformada original. Os sitios preferenciais para o surgimento dos novos graos localizam-se em

regioes do material com maior concentragao de energia livre, como nos contornos de grao.

Com a continuidade do aquecimento, liquido ¢ formado em contornos de graos originais
pela fusdo de fases secundarias, ao ser atingida a Tsolidus do material. Nesta situagdo, se a
condi¢do de energia ¢ atingida, liquido penetra nos contornos de graos recristalizados, liberando-
0s para crescimento equiaxial em meio liquido. Estes novos graos constituem a fase solida
globular da pasta tixotropica. Pastas obtidas por este procedimento apresentam globulos de

pequenas dimensoes e pouco aglomerados (ROBERT, 2007).

A obtengdo de pastas a partir de estruturas deformadas ¢ denominada SIMA (strain induced
melt activated). Esta técnica deu origem a distintas possibilidades de tratamentos termo-
mecanicos prévios a fusdo parcial controlada, com diferentes resultados em termos de dimensdes
finais de globulos na pasta tixotropica (YOUNG, 1979). Observou-se que Em ligas Al-Zn, o
aumento do grau de deformacgdo inicial leva a redugdo do tamanho de globulos resultantes
(CHANGMING, 2003). Tratamentos prévios de super-envelhecimento em ligas Al-Cu
promovem a formagdo de estruturas tixotropicas bastante refinadas, devido a restricdo ao
crescimento de grao recristalizados que irdo constituir a fase globular na pasta tixotropica.

(MARGARIDO, 2003)
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2.6. Conceitos basicos sobre tixohabilidade

A tixohabilidade de uma determinada liga metalica pode ser definida como a sua

habilidade de sustentar o estado pastoso tixotropico durante processamento. A tixohabilidade ¢é

definida por alguns fatores (ATKINSON, 2000):

o intervalo de solidificagdo: o intervalo entre a temperatura Temperatura liquidus e
Temperatura solidus deve ser suficiente para possibilitar o controle da relagdao entre fragao
liquida e solida na pasta durante todo o processamento. Assim, amplos intervalos de
solidificagdo favorecem a tixohabilidade do material, no entanto sdo indicativos de elevada

suscetibilidade a formacao de trincas de contracao no resfriamento do material;

sensibilidade da fragdo liquida com a temperatura (dF;/ dT) no interior da zona pastosa: deve
ser reduzida; altos valores resultam em significativo aumento da fracdo liquida com uma
pequena variacdo de temperatura, o que dificulta o controle do processamento da pasta.
Resultados indicam valores de dF;/dT entre 0.007 K'e0.067 K! para Fi=0,4 em ligas Al-Si-
Cu, dependendo do teor de Si e Cu presentes. Isto significa que o aumento de 1K nas ligas
contendo 40% de liquido implica no aumento de 0,7 e 6,7 na fragdo de liquido nas pastas; no
primeiro caso a tixohabilidade ¢ maior e permite melhor controle do processo de

tixoconformagao (LIU, 2005; TZIMAS, 1999);

fragao liquida formada pela fusdo da fase eutética: a formacdo de grande quantidade de
liquido pela fusdo da fase eliptica pode significar dificuldade de controle do processo, pois
aumentos subsequentes de temperatura podem levar a presenga de excessiva quantidade de
liquido na pasta. Valores de fracao liquida da ordem de 0,3 a 0,5 na temperatura eutética, t€m

se mostrado ideais (ATKINSON, 2000).

Segundo estudos recentes os seguintes fatores podem influenciar a tixohabilidade de uma liga

metalica:

taxa de aquecimento ou resfriamento a que a liga ¢ submetida até o estado semi-sélido: de
modo geral altas taxas de aquecimento ou resfriamento diminuem a Temperatura solidus e

aumentam a Temperatura liguidus, aumentado o intervalo de solidificagdo e, portanto, a faixa
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de trabalho no estado semi-solido, isto €, aumentando a tixohabilidade (CRISTOFOLINI,
2009);

e tipo e teor de elementos de liga: ligas com baixa tixohabilidade podem ser modificadas com a
adicao de elementos de liga que podem aumentar o intervalo de solidificacdo, fracdo de
eutéticos, temperatura eutética, etc. Comprova-se que a adi¢do de pequenos teores de Mn e Si
na liga AA6063 provoca um decréscimo na Temperatura solidus, aumentando a janela de
tixoconformagdo, mas os niveis adicionados devem ser controlados, caso contrario provocam

diminui¢do no intervalo de solidificagao (ZOQUI, 2008).

A avaliacdo da tixohabilidade de ligas metédlicas ¢ feita a partir de andlises de
transformagdes de fases que ocorrem no material no seu aquecimento ou resfriamento, via curvas
de resfriamento simples, analise térmica diferencial ou ainda através de simulacdo utilizando
softwares apropriados de simulag¢des termodinamicas. A partir dos dados obtidos, ¢ possivel a
determinagdo de temperaturas de transformagdes, como Temperatura solidus e Temperatura
liquidus, bem como a constru¢do de curvas de variagdo da fragdo liquida em funcdo da

temperatura.

O estudo da tixohabilidade de ligas metalicas tem sido aprimorado através dos anos; com
a caracterizagdo da tixohabilidade de varios tipos de ligas de aluminio (ATKINSON, 2005;
CAMACHO, 2003; CHEN, 2002; KAZAKOV, 2000; ATKINSON, 2000). Mais recentemente, o
estudo de tixohabilidade tem se mostrado util também na avaliagdo da potencialidade de
utilizacdo da tecnologia de semi-solidos para ligas de mais alto ponto de fusdo, como ligas

ferrosas (ROBERT, 2008; RASSILI, 2008; LECOMTE-BECKERS, 2006).

Conhecidas as caracteristicas de tixohabilidade da liga ¢ possivel determinar a
temperatura de trabalho para a obten¢do da requerida fragcdo liquida para o processamento no
estado semi-s6lido desejado. Portanto, a determinag¢do prévia da tixohabilidade de uma liga ¢é
fundamental para analise da potencialidade deste material ao processamento no estado semi-

solido e para o sucesso da operacdo de tixoconformagao.

31



Capitulo 3

Procedimentos experimentais

O trabalho trata da exploracao de processo de fabricacdo de materiais celulares a partir da
infiltracdo de pastas tixotropicas em pré-formas de esferas de vidro sinterizadas. Os trabalhos
experimentais desenvolvidos sdo apresentados de maneira esquematica no fluxograma da Figura

3.1; em seguida sdo detalhadas as etapas dos experimentos realizados.

3.1. Liga utilizada

A liga utilizada como matriz metalica foi uma liga comercial de composi¢do bésica Al-
5,5%Cu, identificada segundo o Metals Handbook, como AA2011 (BRAY, 1992). Essa liga ¢
pertencente a série 2XXX de ligas conformaveis e tratdveis termicamente. A escolha da liga

levou em conta os fatores:

a. A liga apresenta um intervalo de temperaturas entre as linhas solidus e liquidus da ordem de
120°C, indicando potencial tixohabilidade, isto €, possibilidade de controle de processos de

tixoconformagao;

b.  E de ampla utilizagdo comercial;

c.  E suscetivel a tratamentos de solubilizagdo e envelhecimento, permitindo a melhoria de

suas propriedades.

Para utilizagdo no trabalho, a liga foi adquirida no mercado na forma de barras extrudadas

de diametro 43,5 mm e 6000 mm de comprimento.
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Figura 3.1. Fluxograma geral dos experimentos efetuados no trabalho.
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3.1.1. Composicao quimica da liga utilizada

A liga de trabalho teve sua composi¢do quimica determinada por espectrometria de emissao
atomica (EEA); a analise foi realizada pela empresa ALCOA DO BRASIL S/A. Os valores

obtidos sao apresentados na Tabela 3.1.

Tabela 3.1. Composicdo quimica da liga AA2011 utilizada (% em peso).

Elemento | Cu Bi Fe Si Mn Zn Cr B Al

% peso | 5,29 | 0,47 | 0,39 | 0,27 | 0,02 | 0,08 | 0,01 | ~0,001 | Balango

3.1.2. Diagrama de fases (equilibrio) do sistema Al-Cu

O diagrama de fases completo do sistema Al-Cu ¢ apresentado na Figura 3.2 (a), para
condigdes de equilibrio, segundo apresentado na literatura; o detalhamento para elevados teores

de Al com destaque para a composi¢do da liga de trabalho ¢ apresentado na Figura 3.1 (b)

(MASSALSKI, 1992).

E possivel identificar a presenga de reagdo eutética para teores de 33,2%Cu e o limite de
solubilidade do Cu no Al em condi¢des de equilibrio para teores de 5,65% Cu, o qual ocorre na

temperatura de 548°C.

A liga utilizada, contendo 5,29%Cu, se solidificada em condi¢des de equilibrio, deve
apresentar, a temperatura ambiente, a fase primaria o com no maximo 0,19%Cu e uma segunda
fase intermetalica CuAl, denominada fase 6 formada por precipitagdo no estado solido. Durante a
solidificagdo a liga apresenta somente a fase a com morfologia usual dendritica, formada

diretamente a partir do liquido.
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Figura 3.2. (a) Diagrama de fases completo do sistema Al-Cu; (b) detalhe da liga utilizada AA2011 ( MASSALSKI, 1992).



3.1.3. Analise da tixohabilidade da liga utilizada

A possibilidade de processamento de ligas metalicas no estado semi-sélido depende de sua
tixohabilidade, isto ¢, da capacidade de se controlar a relacdo entre as fracdes liquida e sdlida da
pasta tixotropica. A tixohabilidade depende, basicamente, do intervalo de solidificacdo da liga e
da sensibilidade da fracao liquida com a temperatura. Portanto, ¢ fundamental a determinacao das
temperaturas solidus e liquidus e da relagdo da fracdo solida pela Temperatura (Fs x T). No
trabalho foram utilizadas 3 distintas técnicas para a determinagdo destes parametros para a liga
AA2011: simulagdo de calculos termodindmicos utilizando o software comercial
THERMOCALC®, analises térmicas por calorimetria exploratéria diferencial (CED) e obtencdo
experimental de curva de resfriamento simples temperatura por tempo (T x t) em condi¢des de

solidificagdo normais.

Simula¢do de calculos termodinamicos: a simulacdo da solidificacdo da liga em questdo
utilizou os dados de composi¢ao quimica obtidos por espectrometria de emissdo atomica, sendo
selecionada a base de dados TTALS. Para os calculos foi utilizada como condicdo de
solidificacdo as dadas pela equagdo de Scheil, com uma taxa de resfriamento programada de

5°C/min.

Como resultado da simulagao foi gerado o diagrama de fases especifico para a liga
AA2011; a partir do diagrama foram determinados os valores de Temperatura solidus (Ts) e
Temperatura liquidus (T),) e ainda gerada curva de variacdo da fragdo solida em funcdo da

temperatura.

Analises térmicas por calorimetria exploratéria diferencial (CED): foram realizados 4
ensaios de calorimetria exploratéria diferencial (CED), em ciclos de aquecimento seguidos de

resfriamento, a uma taxa de 5°C/min. Foram utilizadas amostras de massa 100mg.

Foi utilizado equipamento da marca NETZCH modelo STA 409 com controlador modelo
TASH 414/x acoplado a placa analdgica digital modelo IEEE 488. O equipamento permite o
processamento automatico dos sinais dos ensaios através do sofiware NETZCH TA. O sinal

elétrico gerado e registrado ¢ associado a diferenga de temperaturas entre o material e uma
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amostra de referéncia. Sao medidas as variagdes do sinal elétrico/massa do material ensaiado com
o tempo de ensaio. O ensaio apura de forma precisa a diferenga de energia fornecida ao material
de teste, em comparagdo a um material de referéncia, em fun¢ao da temperatura, enquanto sao
submetidos a uma programacao controlada de aquecimento e resfriamento. O resultado dessa
variacao da energia com a temperatura ¢ apresentado graficamente em curvas que mostram picos
de liberacdo ou absor¢do de energia nas temperaturas onde ocorrem transformagdes de fases

exotérmicas ou endotérmicas, respectivamente.

Curvas de resfriamento simples (temperatura por tempo): uma massa de 100g da liga
foi fundida em cadinho de carbeto de silicio, em forno tipo mufla da marca EDG modelo
EDGCON 5P, e solidificada no préprio cadinho a uma taxa de resfriamento aproximada de

5°C/min.

Durante resfriamento a tomada de dados de temperatura foi feita a partir de termopar do
tipo K, posicionado na regido central do liquido, com auxilio de sofiware apropriado. Foi entdo
gerada a curva Temperatura por tempo, a partir da qual foram estimadas as Temperaturas solidus
e Temperatura liguidus e também determinada a evolu¢do da transformagdo liquido-s6lido na

faixa de solidificagdo, isto €, a variacao da fragao solida pela temperatura.

3.1.4. Microestrutura da liga utilizada

Foram feitas anélises de microestrutura da liga utilizada, nas condi¢cdes como recebida, isto
¢, extrudada; extrudada e submetida a deformagdo adicional por compressdo a frio (ambas as
condi¢des utilizadas para a produgdo de pastas tixotrdpicas); tixofundida, isto €, apds tratamento

de fusdo parcial controlada; e no produto celular final produzido.

No caso da matéria prima (barra extrudada e barra extrudada mais deformada a frio) e
material tixofundido (na forma de cilindros), foram observadas diferentes regides da secdo
transversal das amostras — superficie, regido intermediaria e centro. As amostras submetidas a

deformacao adicional foram também observadas em sua secc¢ao longitudinal.
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Cada uma das amostras passou por etapas padronizadas da preparacdo metalografica. Essas
etapas constam de lixamento, através das lixas de carbeto de silicio, nas granas 100, 220, 320,

400, 600, 800, 1000 e 1200 utilizando dgua como lubrificante.

Na etapa do lixamento as amostras foram lavadas com agua e sabdo neutros e rotacionadas
90°. Para o polimento as amostras passaram por limpeza com agua e sabdao em equipamento de
ultra-som por tempo aproximado de 1 minuto. Em cada etapa do polimento essa limpeza foi

realizada.

O polimento foi realizado com pano especial e pasta de diamante com granulometria de 6
um para o primeiro polimento e de 1 um para acabamento. As superficies preparadas foram
submetidas a ataque quimico com reagente de KELLER, 1% solu¢do de acido fluoridrico (HF),
1,5% solugdo de acido cloridrico (HCI), 2,5%, solucao de 4cido nitrico (HNO3) e 95% de 4gua

destilada (H,0O) durante aproximadamente 30 segundos.

A observacdo das microestruturas foi feita utilizando microscopio 6ptico NEOPHOT 55;
imagens foram digitalizadas através do software residente LEICA Q500 MC. Nas microestruturas
observadas foi feita medigao de didametro médio de graos (estruturas extrudada e extrudada mais
deformada) e de globulos (estruturas tixofundidas e material celular obtido). O método utilizado
para a medi¢do dos tamanhos foi o de interceptagdo linear de Heyn (Interceptos) feito de acordo
com a norma ASTM E-112 -96 e foram feitas 200 medidas nas amostras observadas utilizando o

software IMAGE TOOL 3.0.

3.2. Pré-formas utilizadas

As pré-formas utilizadas na pesquisa apresentam morfologia de discos com diametro de
43,5 mm e altura de 10 mm constituidos de microesferas de vidro sinterizadas. Foram fabricadas
e fornecidas pelo Fraunhofer Institute for Manufacturing Advanced Materials de Bremen —
Alemanha. As microesferas foram previamente compactadas e sinterizadas por tratamento

térmico a temperatura de 780°C por um tempo aproximado de 30 minutos.

O aspecto geral de uma pré-forma pode ser observado na Figura 3.3.
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Figura 3.3. Aspecto geral de pré-forma de esferas de vidro sinterizadas utilizada para a fabricagao

de espumas sintaticas.

Inicialmente foi feita observacdo da morfologia das esferas de vidro, utilizando
microscopico eletronico de varredura, marca JEOL, modelo JXA 840-A, com baixos valores de
aumento. Para tanto, a pré-forma foi seccionada em amostras cubicas com dimensdes de aresta de
5 mm, em cortadora marca BUEHLER, modelo ISOMET 2000, equipada com disco de corte
abrasivo para materiais ndo ferrosos da marca BUEHLER, modelo 11-4217-010. A velocidade do
disco de corte utilizada foi de 2000 rpm, com forca de corte de 150g visando evitar qualquer tipo
de dano no material. As amostras foram observadas ao longo de 9 distintas regides nos vértices,

nas medianas das arestas e na regido central das faces.

3.2.1. Caracterizacio das dimensdes das esferas e dos espacos vazios na pré-forma

As dimensdes das esferas que constituem as pré-formas a serem infiltradas para a producgdo
de espumas sintaticas, bem como dos espacos vazios entre elas, foram caracterizadas utilizando

métodos de analise de imagens.

Foram analisadas amostras de 3 pré-formas, em quatro regides conforme indicado na Figura
3.4: na regido proxima a aresta da superficie livre superior, regido intermediaria, regido central, e
superficie lateral da pré-forma. As regides foram fotografadas em microscopio éptico NEOPHOT

55 e digitalizadas através do software residente LEICA Q500 MC.
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Figura 3.4. Esquema representativo das posi¢des utilizadas para analise de dimensdes de esferas e

espacos vazios das pré-formas utilizadas.

A partir das fotos foram confeccionadas mascaras reproduzindo, em um plano, a imagem da
superficie observada, sendo desenhados circulos circunscrevendo as esferas e os vazios entre
elas, conforme apresentado na Figura 3.5. Essas mascaras foram entdo analisadas utilizando o
software IMAGEIJ, sendo medidos os valores dos diametros dos circulos observados; foram assim

calculados os valores médios das em cada amostra de pré-forma, para 3 amostras distintas.

3.2.2. Densidade aparente da pré-forma

Foi calculada a densidade aparente das pré-formas empregadas no trabalho. Para tanto,
como as amostras apresentavam geometria regular, foram inicialmente calculados os volumes das
amostras disponiveis, por simples medicdo das suas dimensdes. Essa medi¢cdo foi feita com o

auxilio de um paquimetro analdgico com precisao de 0,02 mm.

Posteriormente foram realizadas medidas de massa de cada amostra por pesagem em
balanca eletronica com precisao de 0,01g. Foram realizadas trés medidas para cada amostra de

pré-forma e obtido um valor pela média aritmética. Com os valores determinados foi realizado o
. . ~ m .
calculo da densidade em fun¢do da massa e do volume: p = 7 onde p = densidade absoluta

(g/cm’); m = massa (g) e V = volume (cm’).
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(b)

Figura 3.5. Foto da superficie livre de amostra de pré-forma de esferas de vidro e confecgao de

(a)
mascaras para medida de dimensdes de (a) esferas e (b) vazios.
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3.2.3. Resisténcia a compressao da pré-forma

Durante o processo de tixoconformacao a pré-forma pode ser submetida a compressao, dada

a limitada fluidez da pasta tixotropica.

Para determinar as forgas maximas que poderiam ser empregadas no processo de infiltracdo
sem a ruptura da pré-forma houve, portanto, a necessidade da determina¢do da resisténcia a
compressao das pré-formas utilizadas. Para tanto foram testadas quanto a compressdo uniaxial
(ensaio semi-estatico) utilizando uma maquina de ensaios universal instrumentada, da marca
MTS modelo 810 com capacidade de carga de 100kN. Para que a for¢a aplicada fosse distribuida
sobre toda a area da secc¢do, foram utilizadas superficies metalicas planas de contato sobre as

amostras. Os ensaios foram efetuados com uma taxa de avango de 2,5 mm/s.

3.3. Produc¢io de material celular — espumas sintaticas

Os experimentos para o estudo da viabilidade de produgdo de espumas sintticas por
infiltracdo de pastas tixotropicas da liga AA2011 em pré-formas foram realizados nas seguintes
etapas: preparo de amostras para testes de producdao de pastas tixotrdpicas, testes preliminares
para a investigacao dos parametros necessarios para a producao das pastas e testes de infiltragao

das pastas nas pré-formas.

3.3.1. Preparo de amostras para producio de pastas tixotropicas

Para a producdo de pastas tixotropicas foram utilizadas amostras da liga AA2011 em duas
distintas condigdes iniciais: no estado extrudado e no estado extrudado submetido a deformacao
adicional por compressdo a frio. O objetivo desta adicional deformacdo foi o aumento da

deformacao total no material para a producao de pastas com gldébulos mais refinados.

Para a deformac@o, amostras cilindricas de didmetro 20 mm e altura média de 24 mm foram
usinados de barras extrudadas adquiridas no mercado. Os cilindros foram deformados por
compressao uniaxial em prensa hidraulica, com carga indicada por mandmetro de 3000 kN a uma

velocidade de avancgo do pungdo de 5 mm/s. A deformacao foi realizada no sentido perpendicular
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a deformacgdo dos graos decorrentes do processo de extrusdo. Foi promovida uma deformagao

total de 80% por reduc¢do de altura.

A deformacdo foi calculada por meio da equagdo conhecida como Lei de Hooke

(DIETER,1981):

(3.1)

Onde:
&. =deformacao de engenharia [%]
Ho = altura inicial da amostra [mm]

Hf = altura final da amostra [mm]

Foram assim obtidos discos circulares de diametro de 43,5 mm e altura aproximada de 5
mm. Amostras de semelhantes dimensdes foram usinadas diretamente das barras extrudadas, para
utilizagdo nos testes de producdo de pastas e nos experimentos para a infiltragdo das pré-formas,
que ocorreram, portanto, com a utilizacdo de matéria prima em duas distintas condi¢des, como

citado: extrudada e extrudada mais deformada a frio.

3.3.2. Testes preliminares de producio de pastas tixotropicas

Pastas tixotropicas foram produzidas por processo de fusdo parcial controlada (FPC) das

amostras da liga AA2011 nas duas condicdes iniciais de estruturas, obtidas conforme item 3.3.1.

No processo de fusdo parcial controlada o material ¢ submetido a temperaturas superiores a
Temperatura solidus, onde ¢ mantido por um determinado tempo para a promocao da
globularizacao da fase solida em meio liquido. No presente trabalho, o material nas distintas
condi¢des iniciais foi aquecido em forno resistivo a temperaturas de 628°C e 623°C, e mantido
por 4 min, apds o que foi resfriado rapidamente em dgua para andlise da microestrutura

produzida.
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As temperaturas de trabalho foram selecionadas apds estudo da tixohabilidade da liga (item
3.1.3) e correspondem aos valores aproximados de fracdo liquida F; = 0,6 e 0,8, respectivamente
para 623°C e 628°C. O tempo de manutencao para globularizagdo foi tomado de referéncia de

trabalho de para a mesma liga (DELBIN, 2006).

As amostras tixofundidas obtidas foram analisadas quanto a microestrutura produzida. Para
tanto, foram seccionadas e preparadas para observacao em microscopio optico segundo técnicas
de metalografia convencional, descritas no item 3.1.4. Foram quantificados os didmetro médios
de globulos obtidos em cada condi¢do, segundo as mesmas técnicas descritas no item citado para

a medida de dimensdes de graos.

3.3.3. Testes para a produciio de espumas - equipamento utilizado para a infiltracio

Para realiza¢do dos ensaios de infiltracdo foi desenvolvido um conjunto composto de: (a)
prensa hidraulica; (b) forno de aquecimento posicionado sobre a mesa da prensa, contendo em
seu interior o ferramental composto de matriz e pungdo; (c) termopares e indicadores para
controle; (d) célula de carga ligada ao sistema de aquisi¢cdo de dados para monitoramento das
forcas e temperaturas utilizadas no processo; (e) computador com software para realizar o
controle e as aquisi¢cdes de dados durante o processo. O conjunto ¢ apresentado na Figura 3.6. e o

detalhamento do sistema € apresentado a seguir, com seus equipamentos ¢ dispositivos.

a) Prensa hidrdulica, marca FAREX, com capacidade maxima de carga de 300kN indicada
por manometro, e precisdo de 5 x 10-* Pa; velocidade de avanco do pungdo de 2,5 mm/s;

mesa com altura regulavel e furos para fixagdo do conjunto matriz e pung¢ao.

b) Forno resistivo movel feito em chapa de ago inox com espessura de 1,5 mm; poténcia
maxima calculada de 2,5 kW; medidas nominais com diametro externo de 480 mm, altura
de 215 mm e camara interna cilindrica com diametro de 98 mm; isolamento externo feito

por placas de 13 de rocha.

¢) Controlador microprocessado da marca OMRON com precisdao de = 1 K com calculo

proporcional diferencial, para termopar tipo K, para controle de temperatura do forno.
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Figura 3.6. Sistema utilizado para os ensaios de infiltracdo de pastas da liga AA2011 em pré-

formas de esferas de vidro, para a fabricacao de espumas sintaticas.

d) Célula de carga da ALFA Instrumentos, modelo W, fabricada em aco de alta resisténcia

com revestimento de niquel e protecdo IP67 a prova de 4gua com 4 sensores (extensores
elétricos) ligados em ponte de Wheatstone permitindo compensagao de temperatura entre
0 e 50 °C. Ligado a um indicador transmissor de pesagem modelo 3103, marca ALFA
Instrumentos para leitura de forga e fornecimento da saida analdgica entre 4 e 20 mA que

trabalha como fonte de excitagdo; possui calibragado, tara e busca automatica de zero.

Microcomputador munido do sofiware AqDados, LYNX Tecnologia Eletronica Ltda, com
placa de conversio A/D (cad 1232) com 8 canais de leitura. Acoplado ao
microcomputador um cartdo conversor ou placa de aquisicao de dados analdgico/digital
tipo AQB11/12 com slot tipo ISA de 16 bits instalado em um PC compativel em ambiente
Windows. Foi instalado software FORJA, da T&S Equipamentos Eletronicos, para
aquisicdo do sinal gerado pelo cartdo A/D, com selecdo de freqiiéncia de aquisicdo de

pontos.
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3.3.4. Ferramentas empregadas para os testes de infiltracdo

Para a producdo de amostras de espumas sintéticas, foram projetados e construidos molde e
puncdo especificos, para a definicdo da geometria final do produto de acordo com as dimensdes

das pré-formas utilizadas, ou seja, cilindros de 43,5 mm de didmetro e 20 mm de altura.

A matriz utilizada teve geometria tubular, de didmetro interno 43,5 mm, didmetro externo
50 mm e altura 60 mm; foi confeccionada bi-partida para facilitar retirada do produto, sendo
acoplada cinta metalica externa para garantir a manutencao de seu fechamento durante o processo

de compressdo. A matriz foi montada sob uma base também cilindrica.

Para a compressao e infiltracdo da pasta na pré-forma foi utilizado pun¢do com didmetro
semelhante ao da matriz e comprimento util de 50 mm. Por trabalharem em condi¢des de alta

temperatura, tanto o molde quanto o pungdo foram confeccionados em ago inoxidavel AISI 304.

3.3.5. Procedimento para os testes de infiltracao

Os experimentos para a produ¢do de amostras de metal celular foram iniciados com a
preparagdo do ferramental. As ferramentas (molde e puncdo) foram aquecidas até uma
temperatura aproximada de 150 °C e foi aplicado revestimento, feito por jateamento, de material

refratario diluido em dgua (alumina).

O ferramental foi alinhado e fixado sobre a base da prensa hidraulica. Um disco da liga
AA2011 (com estrutura extrudada ou extrudada mais deformada), com diametro de 43,5 mm ¢
altura de 5 mm foi posicionado no fundo do molde metalico; sobre ele foi posicionada a pré-
forma cilindrica (didmetro de 43,5 mm e altura de 10 mm) e sobre esta um outro disco da liga,
nas mesmas condi¢des do disco inferior. O forno foi posicionado sobre a prensa envolvendo o
molde e foram inseridos termopares (tipo K) no forno e no disco, conectados ao sistema de

aquisi¢ao de dados e monitoramento do processo.
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A Figura 3.7. apresenta esquematicamente a montagem do sistema para o ensaio; pode-se
observar, no interior do forno, o posicionamento das amostras da pré-forma entre discos da liga

de aluminio, bem como do posicionamento dos termopares utilizados para controle do processo.

Figura 3.7. Detalhe da montagem no interior do forno para a producao de amostras de espumas
sintaticas por infiltragdo: (A) discos da liga AA2011; (B) termopares de controle; (C) pré-forma

sinterizada de microesferas de vidro.

A infiltracdo foi realizada em trés etapas: a) aquecimento do conjunto do molde, liga
metdlica e pré-forma até a temperatura no interior da zona solidus/liquidus da liga previamente
estipulada para a fragao liquida desejada; b) manutengdo da temperatura para a obtencao da pasta

tixotropica; ¢) aplicacdo e manutengao da carga para a infiltragao da pré-forma.

A primeira etapa envolveu uma taxa de aquecimento de 5°C/min; atingida a temperatura
desejada, o conjunto teve sua temperatura controlada e mantida por cerca de 4 minutos para
garantir a homogeneidade da pasta e a efetiva atuacdo dos mecanismos de globularizagao da
estrutura. Apds a manutengao por 4 minutos, o termopar de controle fixado no disco superior foi
retirado e a prensa foi acionada fazendo o punc¢do descer a uma velocidade de 2,5 mm/s até

promover a infiltragdo completa do material semi-sélido na pré-forma.

Conforme estabelecido nos ensaios preliminares para obtencdo de pastas tixotrdpicas, as

variaveis utilizadas para os experimentos de infiltragao foram: duas temperaturas (640 e 635°C), e
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duas condicdes iniciais de estrutura da liga (extrudada e extrudada mais deformada a frio). A taxa

de aquecimento e o tempo de globularizagdo foram mantidos constantes.

Durante a etapa de infiltragdo, foi monitorada a forca empregada, com auxilio da célula de
carga e sistema de aquisi¢do de dados. Foi utilizada freqiiéncia de aquisicdo de 4Hz, com 1000

pontos adquiridos, para a construgdo de curvas forga por tempo.

O monitoramento da forga aplicada tem a funcdo de controlar a pressdo aplicada evitando o
colapso da pré-forma. O processo de infiltracdo ocorre pela forca exercida pelo pungdo sobre os
discos da liga metalica em estado semi-solido, que ¢ infiltrado nos intersticios entre as
microesferas de vidro sinterizadas da pré-forma. A Figura 3.8. demonstra esquematicamente o

processo de infiltragao da liga na pré-forma.

Carga

AA 2011
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pré-forma ESSs38S5508580073
= i H200050000000 0 = %
sinterizada BES0060000000280 s e
883558580858 600 832005583000050
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Geitt s I
AA 20117 00583 nooaoto? 53568530000
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Tratamento processo SHPUITE
por FPC |:> de ::> metalica
infiltracao sintatica

Figura 3.8. Esquema do processo de fabricacdo de material celular por infiltracdo.

O final da infiltracdo foi determinado pelo curso do pungdo, regulado para produzir
amostras com altura total de 20 mm. Depois de atingida a altura determinada, a pressdao foi
mantida pelo periodo de 2 min, em forno desligado. Apos resfriamento do conjunto, a amostra

produzida foi retirada para analise.

Foram realizados 3 ensaios para cada uma das condi¢des de temperatura, com a liga
metalica na condi¢do extrudada e 10 ensaios para cada uma das condi¢des de temperatura, com a

liga no estado extrudado mais deformada a frio.
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As amostras produzidas apresentaram geometria circular com dimensoes basicas: didmetro
de 43.5 mm e altura de 20 mm, portanto apresentando camadas solidas macicas de metal sobre ¢

sob a pré-forma de esferas de vidro.

3.4. Caracterizacao do produto obtido

Para a caracterizagdo do material celular produzido, foi inicialmente retirada a camada
metalica maciga, resultado do excesso de metal ndo infiltrado na pré-forma. Esta camada foi
retirada por corte em procedimento semelhante ao utilizado para o corte de pré-formas, indicado
no item 3.2; ao término do processo de corte foram obtidas amostras com dimensdes de 43,5mm

de diametro e 10 mm altura.

3.4.1. Caracterizacao estrutural

Para avaliacdo da qualidade do produto obtido em termos de eficiéncia de infiltracdo da
pasta tixotropica e homogeneidade da distribuicdo da porosidade, foi utilizada tomografia
computadorizada de raios-X. Foram tomadas imagens em vdérias dire¢des, pela rotacdo e

translagdo da fonte e do detector em volta da amostra.

A tomografia computadorizada de raios-x foi realizada no Departamento de Radiologia do
Hospital das Clinicas/UNICAMP, utilizando tomografo helicoidal fabricado pela ELSCINT,
modelo HELICAT FLASH. Foram realizadas imagens tomograficas seqiienciais de cortes da
amostra com intervalos de 1,0 mm entre cada corte. Todas as amostras produzidas foram

analisadas em imagens seqiienciais de sua secc¢do longitudinal.

3.4.2. Caracterizacao fisica - medidas de densidade

O material celular produzido teve sua densidade aparente medida por dois métodos: simples
calculo utilizando massa e volume medidos diretamente nas amostras, conforme indicado no item
3.2.2. (uma vez que as amostras apresentaram dimensoes bastante regulares); e por método da

imersao.

49



Para o método da imersao, inicialmente a amostra foi condicionada a uma temperatura de
23°C, com variacao de +2°C, em uma sala com umidade relativa de 50%, com variacao de £5%.
Em seguida, sua massa foi medida ao ar com auxilio de balanga analitica fornecendo o valor de
massa aparente (M,;). Em seguida a amostra foi colocada em um frasco apropriado contendo
alcool e agitada para a remoc¢do de bolhas de ar; apds secagem, foi submersa na dgua onde foi

feita nova pesagem para obtencao do valor da massa em imersao (Mgyp).

A partir dos valores da massa ao ar (M,;) e da massa submersa (Mgy), a densidade p foi

calculada a partir da equacao (TAO, 2008):

M
— ar g
p =T )[[m . (3.2)

(M ar
Onde:

p = densidade [g/cm?]

M,; = massa da amostra ao ar [g]

Mgy = massa da amostra submersa [g]

3.4.3. Caracterizacio metalirgica — micrografias de paredes metalicas

Para analise da microestrutura das paredes metdlicas das células do produto obtido foram
realizados os procedimentos padronizados de preparagdo metalografica descritos no item 3.1.4.
As amostras foram cortadas e embutidas em baquelite para possibilitar seu lixamento e polimento

convencional.

Microestruturas foram observadas com auxilio de microscopio Optico NEOPHOT 55;
imagens foram digitalizadas através do software residente LEICA Q500 MC. Amostras foram
também preparadas para observacao e microscopio eletronico de varredura, marca JEOL, modelo

JXA 840.
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3.4.4. Caracterizacio mecanica — ensaios de compressao (semi-estaticos)

As amostras de material celular produzidas foram submetidas a ensaios de compressao

uniaxial, utilizando uma maquina de ensaios universal instrumentada conforme item 3.2.3.

Foram utilizadas superficies metélicas planas para contato com a amostra, de forma que a
for¢a aplicada fosse distribuida sobre toda a area da seccao transversal da mesma. As laterais

ficaram livres permitindo a expansao lateral da amostra.

A Figura 3.9. apresenta a montagem utilizada nos ensaios de compressao.

Célula de carga

Base superior

Discos

metalicos
de

contato

Amostra

Base inferior

Figura 3.9. Montagem para experimentos de compressao uniaxial de amostras de material celular

produzido.

As condi¢des de ensaio estabelecidas foram: taxa de avango de 0,1 mm/s e deformagao

maxima de 50% de reducao de altura. Foram feitos 3 ensaios para cada tipo de amostra.
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O monitoramento das forgas empregadas no ensaio foi feito com auxilio de célula de carga
com capacidade de 100 kN, modelo 661.21B-03 marca MTS posicionada conforme mostrado na
Figura 3.9. acima e em série com a amostra. Foram assim obtidos dados para a construcao de

curvas de varia¢ao de deformagao pela forca aplicada.

3.4.5. Caracterizacio mecanica - ensaios de impacto (dinamicos)

As amostras de material celular produzidas foram ainda submetidas a testes de impacto,
utilizando equipamento tipo martelo. Este tipo de equipamento ¢ constituido basicamente de um
péndulo com massa especifica que € elevado a uma altura determinada e em seguida deixado cair
em queda livre até atingir a amostra de teste. Parte da energia cinética do péndulo ¢ absorvida
pelo material e uma parte excedente promove o recuo do péndulo. A diferenca entre as energias

de impacto e a de recuo fornece a energia absorvida pelo material.

Os experimentos foram feitos em equipamento contendo os seguintes componentes

principais:

e Martelo com bloco metalico de 140 kg de peso e haste de 1,5 m de comprimento com 13 kg

de peso;

e (¢lula de carga de 100 kN com amplificador;

e Placa de aquisicao de dados da National Instruments, modelo NI PCI 6024 12 bits acoplada

ao sistema;

e Programa de aquisi¢do configurado para 100.000 amostras por segundo, trigger em 500 kg

com 10%;

e (Camera digital Sony Cyber-shot DSC-W80 7.2 megapixels.

A Figura 3.10 apresenta o equipamento utilizado para a realizacdo dos testes de impacto,

onde podem ser observados o eixo de suporte da amostra e a célula de carga utilizada.
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Figura 3.10. Equipamento tipo martelo utilizado para a realizag¢do dos testes de impacto nas

amostras de material celular produzido.

Levando em conta valores de energia de absor¢do de impacto tipicos de ligas de Al
celulares fornecidos pela literatura, ou seja, da ordem de 150 J, foi necessaria inicialmente a
determinagdo da altura de elevacdo do martelo para o fornecimento deste valor de energia

(IFAM, 2008).

A energia de impacto foi calculada em fung¢do da massa e do comprimento da haste

utilizada no equipamento através da equagao de energia potencial.

E,=mgh (3.3)

Onde,

E, - Energia potencial (Joule)

m = massa total -martelo mais haste- (kg)
g = aceleracdo da gravidade (m/s%)

h = comprimento da haste (m)
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Os valores de Energia potencial foram corrigidos considerando o peso da haste e seu centro
da massa. A curva resultante ¢ apresentada na Figura 3.11 e o valor considerado para a aceleragdo

da gravidade foi de 9.81 m/s” (S, 2006).

A partir da curva obtida, foi estabelecido o angulo de 20°, que, como pode ser observado,

fornece uma energia de impacto de 153 J.

Energia Potencial do Péndulo

70654
600 H
500 H

400 H

Energia do Impacto (Joule)

|

|
0 : |
0 10 20 30 40

Angulo de Langamento (graus)

Figura 3.11. Curva obtida pelo calculo da energia potencial do péndulo usado nos ensaios de

impacto, com detalhe para o valor utilizado nos testes com o material celular produzido.

Apoés a determinagdo do angulo no equipamento as amostras celulares foram ensaiadas,
sendo o procedimento de ensaio segundo a norma. No ensaio, o martelo, elevado a 20° € solto em
queda livre e levado a colidir com a amostra, provocando um recuo do eixo que a sustenta. A
célula de carga acoplada ao eixo registra as forgas envolvidas. Ap6s o impacto, a volta do eixo ¢
lida pela célula de carga como um alivio de forgas; a diferenga entre as for¢as no impacto e na

volta do eixo ¢ relacionada com a energia absorvida pelo material durante o impacto. Os dados de
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forca foram registrados a uma freqiiéncia de registro de 1Hz, com ntimero total de 10.000 pontos

registrados.

Os testes foram repetidos 3 vezes nas mesmas condi¢des para cada amostra. Para efeito

comparativo foram realizados ensaios também em amostras da liga AA2011 macica.

A Figura 3.12 apresenta parte da seqiiéncia do ensaio realizado desde o momento anterior

ao impacto, o impacto do martelo na amostra e 0 momento onde ocorre o recuo do péndulo.

a) b) c)

Figura 3.12. Parte da seqiiéncia do ensaio de impacto realizado mostrando: a) a amostra fixa na

base de impacto; b) momento do impacto €; ¢) recuo do martelo.
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Capitulo 4

Resultados e Discussoes

O trabalho investiga a possibilidade de fabricacdo de espumas sintaticas pela infiltracdo de
liga no estado semi-solido tixotropico em pré-formas porosas nao removiveis, de esferas de vidro
sinterizadas. Os primeiros resultados tratam do estudo das pré-formas, cujas caracteristicas
morfologicas, fisicas e mecanicas devem ser estabelecidas de modo a auxiliar na definicdo de

parametros a serem utilizados no processo de infiltragdo a ser testado.

4.1. Caracterizac¢ao das pré-formas

4.1.1. Morfologia da pré-forma

Como parametros de avaliacdo de caracteristicas morfologicas da pré-forma foram
consideradas as dimensdes das esferas e dos vazios entre elas. As dimensoes das esferas refletem
as dimensdes dos poros no material celular a ser obtido e, portanto, definirdo diretamente a
densidade do material produzido. Por outro lado, o tamanho médio dos vazios entre as esferas

determina as condi¢des de infiltracdo no processo de fabricacao.

A Figura 4.1 apresenta fotos obtidas com auxilio de microscopio eletronico de varredura, da
superficie livre das pré-formas. Pode-se observar, em (a), as microesferas de vidro em seu
aspecto geral, em (b) ¢ apresentado detalhe mostrando a sinterizagdo entre esferas e os vazios
entre elas, e em (c) ¢ apresentado detalhe para avaliacdo da espessura de paredes. As esferas sdo
bastante regulares em sua morfologia e ocas, com paredes finas (espessura de paredes da ordem
de 1 pm) e uniformes. Nota-se a presenca de esferas rompidas. As dimensdes das esferas sdo

bastante heterogéneas, podendo apresentar valores de didmetro variando da ordem de 10 a 50 pm.
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(©

Figura 4.1. Pré-forma de esferas de vidro sinterizadas utilizadas no trabalho. (a) aspecto geral; (b)

detalhe da sinterizacdo e dos vazios entre as esferas; (c) detalhe de espessura de paredes. Imagens

por MEV.
Outra caracteristica que pode ser observada ¢ que muitas esferas, em decorréncia da grande

variagdo nos seus tamanhos, estdo ligadas por sinterizacdo a apenas uma ou a poucas esferas. Em

contrapartida existe a ocorréncia de esferas que sdo ligadas a varias outras. Isso resulta em
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diferentes formas de desprendimento das esferas durante o processo de infiltragdo, devido as

forcas de adesdo entre esferas que se tangenciam.

4.1.2. Dimensdes das esferas e dos espagos vazios na pré-forma

Os valores de diametros de esferas e dimensdes de vazios entre elas, medidos de acordo

com técnica descrita no item 3.2.1 sdo apresentados na Tabela 4.1, para uma dada amostra.

Tabela 4.1. Valores do didmetro médio das esferas e tamanho médio dos vazios entre elas em

pré-forma tipica de esferas de vidro sinterizadas utilizada.

Regido da amostra 1 2 3 4

Diametro médio das esferas (um) 322 | 265 | 272 | 27,3

Desvio Padréo (um) 23,2 | 26,1 | 14,3 | 26,1

Tamanho médio dos Vazios (um) 53,1 | 48,3 | 494 | 50,0

Desvio Padrao (um) 12,5 | 11,1 | 13,0 | 16,4

Pode-se observar, para as esferas, valores de diametros médios a ordem de 26 a 32 um, com
leve variacao para diferentes regides da amostra. Quanto as dimensdes dos vazios, foram
encontrados valores da ordem de 49 a 53 um, também com elevado valor de desvio padrao para
as medidas. Levando em conta o elevado desvio padrdo dos valores encontrados, o que reflete a
grande heterogeneidade tanto do didmetro das esferas quanto das dimensdes dos vazios, as
variacoes encontradas em diferentes regides da amostra ndo sdo significativas. A amostra pode,

portanto, ser considerada semelhante em seu volume geral.

Resultados semelhantes foram obtidos para todas as amostras utilizadas.

Pode-se observar que parece existir uma relacdo direta entre o tamanho médio das esferas e
o tamanho dos vazios: o aumento das dimensdes das esferas leva ao aumento das dimensdes dos
vazios entre elas, como esperado, pela dificuldade de empacotamento. No entanto, dada a grande

variacdo nas dimensdes das esferas, os intersticios podem ser ocupados por esferas de pequenas
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dimensdes, o que pode reduzir o efeito de aumento de dimensdo de vazios com o aumento de

didmetro médio de esferas.

4.1.3. Densidade aparente da pré-forma

Os resultados de calculos de densidade aparente de quatro amostras de pré-forma utilizadas

sdo apresentados na Tabela 4.2.

Tabela 4.2. Valores médios de densidade aparente de pré-formas de esferas de vidro sinterizadas.

Amostra 1 2 3 4
Densidade (g/cm?®) 0,32 0.46 0.46 0.46
Desvio Padrao (um) 0,02 0,014 0,014 0,014

A densidade observada ¢ bastante reduzida, uma vez que as paredes das esferas sdo de
pequena espessura, portanto, a maior parte do volume ¢é vazia, quer seja no interior das esferas
ocas, quer seja nos seus intersticios. Os valores obtidos para todas as amostras apresentam

resultados semelhantes.

A densidade do material final a ser obtido por infiltracdo dependera da quantidade de vazios
preenchidos entre esferas e da manutengdo da integridade das esferas ocas, € ndo diretamente da

densidade da pré-forma.

4.1.4. Resisténcia a compressao da pré-forma

A avaliacdo prévia da resisténcia a compressdo das pré-formas se faz necessaria para a

determinagdo dos limites maximos das forcas de infiltragdo a serem aplicadas no processo.

Os resultados de ensaios de compressao (semi-estatico) das pré-formas sao apresentados na
Figura 4.2, para trés amostras distintas. As curvas de variagdo da tensdo aplicadas pela
deformagdo apresentam reduzida regido eldstica e ampla deformagdo de ruptura das esferas em

baixas tensdes. Este comportamento ¢ tipico de materiais porosos absorvedores de impacto. O
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limite de deformagdo elastica ocorre para reduzidas tensdes (da ordem de 15 MPa para duas das

amostras e de cerca de 30 MPa para uma terceira amostra).

Ensaio de compressdo das pré-formas

Amostra 3

Amostra 2

Tensdo (MPa)
Cad
[}
|

0 T T T T |
0 10 20 30 40 50

Deformacéao (%)

Figura 4.2. Curvas de tensdo por deformagao obtidas em testes de compressao de trés amostras de

pré-formas de vidro sinterizadas.

Em materiais metélicos porosos, a deformacgao plastica ocorre por adensamento do material,
isto €, pelo colapso dos poros; a continuidade da aplicacdo da tensdo leva ao contato entre
paredes metalicas e a sua deformagdo plastica até a ruptura. No caso do arranjo de esferas de
vidro, provavelmente o limite da regido elastica determina o valor maximo de tensdo que a pré-
forma suporta antes do inicio da ruptura das microesferas. Quando a tensdo aplicada provoca a
ruptura da camada de esferas da superficie em contato com o pun¢ao do equipamento, € iniciada
a formacao do platd de deformacao pléstica. O colapso dessa superficie € seguido pelo colapso de
camadas subseqlientes até¢ a ruptura total das esferas; as curvas ndo apresentam, portanto, um

valor definido de tensdo de ruptura final.

Para a defini¢do de parametros dos ensaios de infiltracdo para a obten¢do das espumas
metdlicas, foram considerados os resultados repetidos dos experimentos (amostras 1 e 2) e

descartados os resultados da amostra que nao seguiu o padrdo das duas anteriores (amostra 3).
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Portanto, o valor maximo de tensdo a ser aplicada sobre as pré-formas nos testes de infiltracdo

ndo deve superar 15 MPa.

4.2. Estudo da tixohabilidade da liga utilizada

O trabalho trata da investigacao de processo de obtengdo de espumas por infiltragao de liga
no estado semi-solido tixotropico em pré-formas porosas. Portanto, a liga a ser utilizada deve
apresentar adequada tixohabilidade, isto ¢, capacidade de manter um estado semi-solido
constituido de fase so6lida globular em meio liquido, com possibilidade de controle das fragcdes de
cada tipo de fase. Se a liga apresentar elevada faixa de coexisténcia solido/liquido durante a
solidificagdo, associada a baixa sensibilidade da fracdo liquida com a temperatura, ela ¢ uma

candidata a utilizacdo em processos de conformagdo no estado pastoso ou tixoconformagao.

Para a avaliagdo da tixohabilidade da liga AA 2011 foram determinadas Temperatura
solidus, Temperatura liquidus e, portanto, o intervalo de solidificacdo, bem como a variacdo da
fragdo liquida com a temperatura neste intervalo. Para tanto, foram utilizados os métodos:
simulagdo da solidificagdo através de calculos termodindmicos utilizando software
THERMOCALC® , calorimetria exploratéria diferencial ¢ curva de solidificagdo simples,

conforme descritos no CAPITULO 3.

4.2.1. Simulacio utilizando software para calculos termodinamicos THERMOCALC®

Os resultados obtidos pela simulagdo da solidificacdo sdo apresentados na Figura 4.3, que
mostra a curva da variagdo da fragdo liquida em fungao da temperatura da liga AA2011 fornecida
pelo software de simulagao termodinamica, com as condigdes impostas: taxa de resfriamento de
5°C/min e condi¢des de solidificagdo de acordo com Scheil — difusdo total de soluto no liquido e
auséncia de difusdo do soluto no sélido em formagdo. A condi¢do descrita por Scheil nio
representa condi¢des praticas de solidificacdo, mas ¢ mais proxima a elas do que a condicao de

equilibrio total usualmente empregada para simulagoes.
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Figura 4.3. Curva fragdo liquida por temperatura gerada pelo software THERMOCALC® , de
simulagao de calculos termodinamicos para transformagdes de fase, da liga AA2011 (taxa de

resfriamento de 5°C/min, condigdes de solidificagdao segundo Scheil).

Pode-se observar que o inicio da transformacgdo sélido-liquido ocorre a temperatura de
523°C (Temperatura solidus) e o final da transforma¢do com fracdo liquida de 100% a
temperatura de 644°C (Temperatura liguidus). A curva apresenta distintas regides relativas a
presenca de outras transformagdes de fases, em fungdo da composicao da liga. Assim, ¢ possivel
observar também a formacdo das fases AlgMn (indicada pelo nimero 3, a 605°C), Al;Cu,Fe
(indicada pelo nimero 4, a 593°C) e Al,Cu (indicada pelo numero 7, a 525°C), que ocorrem
durante o aquecimento. A presenga destas fases pode ndo ser significativa durante a solidificacao,
onde a maior parte do sistema ¢ constituida de liquido e fase o, ndo sendo, portanto, significativa

para a tixoconformac¢do, embora possa interferir na determinagdo de temperaturas de processo,

como observado.

Segundo a simulacdo, portanto, o intervalo de solidifica¢do da liga AA2011 ¢ da ordem de
120 graus. Valores desta ordem de magnitude sdo também indicados pelo diagrama de fases da
liga binaria Al-Cu apresentado na Figura 3.2. Este elevado valor de intervalo de coexisténcia de

fases solida e liquida ¢ um dos requisitos para a candidatura da liga ao tixoprocessamento.
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Quanto a sensibilidade da fragdo liquida com a temperatura, importante para permitir a
manipulacdo da pasta e garantir o controle do processo de tixoconformagao, pode-se observar na
Figura 4.3, reduzida inclina¢ao da curva de temperatura por fragcdo liquida para elevados valores
de fracdo liquida e aumento significativo da inclinagao para altos valores de fragdo solida. Para os
valores de fragdo liquida de 20% (F; = 0,2) e fracdo liquida de 80% (F, = 0,8), por exemplo, os
valores de dF/dT sdo, respectivamente 0,0033 e 0,05°C™". Isto significa que o aumento de 1grau
na pasta contendo 20% de liquido (na temperatura de 586°C) leva ao aumento desta fracdo de
20% para 20,33% e, para o caso da pasta contendo 80% de liquido (na temperatura de 639°C)
leva ao aumento desta fragao de 80% para 85%. Estes valores indicam melhor controlabilidade de
pardmetros de processamento, isto ¢, maior tixohabilidade da liga AA2011 quando menores

fragdes liquidas estiverem presentes.

4.2.2. Testes de calorimetria exploratoria diferencial (CED)

A tixohabilidade da liga AA2011 foi também avaliada pela andlise de temperaturas de
transformagdes de fases a partir de testes de calorimetria exploratoria diferencial (CED). A
Figura 4.4.(a) apresenta tipica curva do ensaio de calorimetria exploratoria diferencial obtida em
ciclos consecutivos de aquecimento e resfriamento. Quatro ensaios feitos nas mesmas condig¢des

ndo apresentaram diferengas significativas no resultados, indicando a sua confiabilidade.

Pode-se observar, em cada ciclo, a presenca somente de um pico que indica as temperaturas
da transformacdo mais importante da liga, no caso, Temperatura solidus e Temperatura liquidus,
definindo o seu intervalo de solidificagdo. Os valores encontrados diferem em fungdo do tipo de
ciclo utilizado, o que pode ser observado na Figura 4.4.(b), onde sdo sobrepostas as curvas de
energia por temperaturas obtidas em ensaios de aquecimento e resfriamento. Um maior
detalhamento dos picos ¢ apresentado na Figura 4.5, onde podem ser avaliadas as Temperatura
solidus e Temperatura liquidus, utilizando método da tangente a curva de transformagao e a linha

basal de variagdo da energia com a temperatura, conforme indicado na figura.

Sdo obtidos, para o ciclo de aquecimento, os valores de temperatura de inicio de
solidificacdo (solidus) de 575°C e de final da solidificacao (liquidus) ¢ de 653°C; enquanto no

ciclo de resfriamento esses valores sdo 524°C e 643°C respectivamente.
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Figura 4.4. Curvas de ensaio de calorimetria exploratdria diferencial da liga AA2011 (taxa de
5°C/min): (a) energia por tempo; (b) sobreposi¢cdo das curvas de energia por temperatura no

aquecimento e resfriamento.
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Figura 4.5. Curvas de variagdo da energia por temperatura obtida em ensaio de calorimetria
exploratdria diferencial para a liga AA2011 (taxa de 5°C/min), em diferentes tipos de ciclo: (a)

resfriamento; (b) aquecimento.
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Testes de calorimetria exploratoria diferencial sdo bastante sensiveis e seus resultados
podem ser fortemente dependentes das condi¢des de ensaio. Um efeito ¢ o da taxa de
transferéncia de calor tanto nas temperaturas de inicio e final de transformag¢dao quanto no
intervalo total, em ensaios de agos (FRAIPONT, 2008). O efeito do tipo de ciclo ¢ notado n
analise das transformacdes de fase em ferros fundidos: em geral, as temperaturas sdo mais
elevadas em ciclos de aquecimento (CRISTOFOLINI, 2009). As influéncias do tipo de ciclo e da

taxa de transferéncia de calor também ¢ notado em ligas de Al para tixoconformagao (LIU,2005).

A diferenga de valores entre as Temperatura solidus e Temperatura liquidus obtidas em
ciclos de aquecimento e resfriamento pode ser atribuida a influéncia do contato térmico entre a
amostra em teste ¢ o cadinho: no aquecimento a amostra estd sélida e o contato com o cadinho
ndo ¢ perfeito, fornecendo dados incorretos de leitura de energia, enquanto no resfriamento a
amostra liquida fornece melhor contato e maior precisdo de leitura. Pode-se ainda atribuir as
maiores leituras de temperatura para inicio da transformacdo soélido-liquido, comparada a
temperatura de inicio da transformacao liquido-s6lido as energias de ativagdo requeridas em cada
transformagdo: a formacdo do liquido se inicia na verdade a uma temperatura superior a
Temperatura solidus enquanto a formacdo de solido se inicia a uma temperatura inferior a

Temperatura liquidus.

A partir das curvas obtidas nos ensaios foi calculada a variacdo da fragdo de liquido pela
temperatura (F; x T) e a partir destas, a sensibilidade da fragdo liquida com a temperatura, isto ¢,

dF/dT, para a avaliacdo da tixohabilidade da liga em questao.

Para tanto foi utilizado método de calculo das fragdes. Segundo o método, uma vez
conhecidas as temperaturas de inicio (T;) e final de uma transformacao (Ty), dada por um pico
bem delimitado na curva de energia pela temperatura, ¢ possivel calcular a fragdo do sistema ja
transformado a uma dada temperatura T,. Esta fragdo ¢ dada através da relacdo entre a area total
sob a curva de transformacao (entre T; e Ty), delimitada pela linha basal, e a 4rea parcial definida
pelas temperaturas de inicio de tranformagao (T;) e a temperatura desejada (T,) e a mesma linha

basal, segundo indicado esquematicamente pela Figura 4.6. (LECOMTE-BECKERS, 2006).
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Figura 4.6. Esquema representativo de método para determinagdo da evolucao de uma
transformacgdo de fase em fun¢do da temperatura em uma curva obtida por calorimetria
exploratdria diferencial. A = 4rea total indica a transformagao completada; An indica a fragao

transformada a Tn.

A fragdo de fase formada a T, ¢ dada, pela equacdo (4.1) portanto, por (LECOMTE-
BECKERS, 2006):

A, area parcial A, (entre T;j e T)) (4.1)

At area total At (entre Tj e Ty)

Onde:

frase 2 = fracdo da nova fase ja formada a T,
A, = area sob a curva, entre T; e T,

At = area total sob a curva, entre T; e T

T; = temperatura de inicio da transformacao
T¢= temperatura de final da transformacao

T, = uma temperatura particular entre T; e Ty
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Os resultados obtidos sdo apresentados na Figura 4.7, onde ¢ mostrada a curva de variacdo

da fracdo liquida com a temperatura.
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Figura 4.7. Curva fracdo liquida pela temperatura obtida para a liga AA2011 a partir de
resultados de ensaios de calorimetria exploratoria diferencial (ciclo de resfriamento, taxa de

transferéncia de calor de 5°C/min).

Pode-se observar, de maneira semelhante a observada nos calculos termodinamicos feitos
por simula¢do, reduzida inclinacdo da curva fragcdo liquida pela temperatura para elevados valores
de fracdo solida e aumento significativo da inclinagdo para altos valores de fracdo liquida. Deste
modo, pequenas variacdes na temperatura podem levar a elevada alteragdo da fragdo liquida, no
caso de altas fragdes liquidas (altas temperaturas estarem presentes). Para, por exemplo, valores
de fracdo liquida de 20% (F; = 0,2) e fragdo liquida de 80% (F; = 0,8), os valores de dF/dT sao,
respectivamente 0,005 e 0,035°C™". Isto significa que o aumento de 1grau na pasta contendo 20%
de liquido promove o aumento desta fracdo a 20,5% e, para o caso da pasta contendo 80% de
liquido ao aumento desta fra¢do para 83,5%. Portanto, a novamente se observa que tixohabilidade

da liga AA2011 ¢ maior quando menores fracdes liquidas estiverem presentes.
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4.2.3. Curvas de resfriamento simples temperatura por tempo

A avaliacdo da tixohabilidade da liga AA2011 também foi feita através dos resultados de
curvas de resfriamento obtidas em condigdes praticas de solidificacdo. Foi também neste caso

utilizada a taxa de resfriamento de 5°C/min. A curva obtida ¢ apresentada na Figura 4. 8.

A curva realizada apresenta inflexdes que ocorrem quando a liga inicia a mudanga de
estado. Por se tratar de uma liga praticamente binaria, contendo dois elementos principais, a
transformagado principal que ocorre no resfriamento ¢ a formagao da fase o a partir do liquido.

Assim, ¢ possivel detectar claramente o inicio da solidificacao a 638°C (Temperatura liguidus) e

o final a 524°C (Temperatura solidus).

Curva de resfriamento
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Figura 4.8. Curva Temperatura por tempo obtida a partir de resfriamento simples, em cadinho, da

liga AA2011. Taxa de resfriamento: 5°C/min.
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Com os dados experimentais gerados a partir da curva de resfriamento foi construido um
grafico que relaciona a fracdo liquida em fungdo da temperatura. O resultado obtido ¢

apresentado na Figura 4.9.

100 Evolugao F, X T
(Curva de resfriamento)

y dF T =0,05C"
B0 e .
I i
S 60 -
= i
Z 7 !
xﬁ 40 |
E i 4F, AT=0,004°C :
20 e , |
! |

[ [ : ‘ [ | I ‘ I | Iﬁfl,E
b75 595 615
525 e 545 = 565 585 605 625
Temperatura °C

Figura 4.9. Curva de evolugdo fragao liquida por temperatura (F; X T) da liga AA2011, obtida a

partir da curva de resfriamento simples.

De maneira semelhante as curvas de fragdo liquida por temperatura obtidas por técnicas
diferentes e apresentadas nos itens anteriores, pode-se observar maior sensibilidade da fragao
liquida com a temperatura quando elevadas fragdes liquidas estdo presentes, isto €, no final da
solidificagdo. Para os valores de fragdo liquida de 20% (F; = 0,2) e fra¢do liquida de 80% (F, =
0,8), por exemplo, os valores de dF,/dT encontrados sdo respectivamente 0,004 e 0,05°C'1. Isto
significa que o aumento de 1grau na pasta contendo 20% de liquido leva ao aumento desta fracao
de 20% para 20,4% e, para o caso da pasta contendo 80% de liquido leva ao aumento desta fracao

de 80% para 85%.

O controle da fragdo liquida na pasta tixotropica no processo de infiltragao investigado para
producdo de espumas sintaticas deve possuir um bom controle, uma vez que pode ter papel

fundamental na capacidade de infiltracdo da liga metélica na pré-forma e nas for¢as necessarias
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para essa infiltracdo. Fragdes liquidas muito baixas podem acarretar baixa fluidez do metal, com
conseqiiente dificuldade de infiltragdo e necessidade de maiores forcas que, se forem excessivas,
podem provocar dano na pré-forma. Por outro lado, fragdes liquidas elevadas dificultam o
manuseio da pasta pela perda de sua integridade, além do consumo excessivo de energia utilizada

para o seu aquecimento.

A Tabela 4.3. apresenta os valores de Temperatura solidus ¢ Temperatura liquidus para a
liga AA2011 obtidos pelos diferentes técnicas utilizadas, bem como as variagcdes da fracdo
liquida com a temperatura (dF; /dT) para diferentes temperaturas. Pode-se observar semelhanca
nos valores nas temperaturas para diferentes fracdes liquidas, obtidas pelos trés métodos. As
variacoes observadas podem ser atribuidas a imprecisdo de leitura e pequenas variagdes nas
condi¢des dos ensaios. Os valores de Temperatura solidus e Temperatura liquidus obtidos nos

diferentes ensaios sdo bastante concordantes entre si.

Tabela 4.3. Temperaturas de transformacao e sensibilidade da variacdo da fra¢do liquida com a

temperatura, para a liga AA 2011, obtidas por diferentes técnicas de analise.

Gurva CED! || dFy/aT [l Sovaiee IS GE] /am ® | dF1/dT
(resfriamento) (°C'l) Rezif;lliﬁ;esnto (°C-1) Wil (°C-1)
Fi=100% | 643°C - 638°C - 644°C -
F, = 80% 628°C 0,035 632°C 0,05 639°C 0,05
Fi = 60% 621°C 0,025 619°C 0,016 632°C 0,038
Fy = 40% 609°C 0,013 593°C 0,009 620°C 0,011
Fi=20% 584°C 0,005 560°C 0,004 586°C 0,0033
F = 0% 524°C - 524°C - 523°C ;

Os valores de dF; /dT observados indicam, para qualquer método utilizado para sua medida,
maior sensibilidade da fragdo liquida com a temperatura para elevadas fragdes liquidas. No
entanto, mesmo os valores relativos as maiores fragdes liquidas, isto €, em condigdes de menor

tixohabilidade, podem ainda indicar a possibilidade da tixoconformagao da liga.
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Para efeito de comparacdo, podem ser citados resultados referentes ao estudo da
tixohabilidade de ligas Al-Si-Cu, que mostram valores de dF; /dT para fracdo liquida de 40%
variando de elevados 0,133K'1, na auséncia de Cu, a O,OO7K'1 na liga contendo 10% deste
elemento. No primeiro caso o processamento no estado semi-solido ¢ de dificil controle de (LIU,
2005; TZIMAS,1999). Foi atestada a boa tixohabilidade também de ligas Al-Si-Cu apresentando
dF; /dT na fragdo liquida de 40% da ordem de 0,06K™" a 0,005K™' (ATKINSON, 2005)

Levando em conta que os fendmenos de transformacdo de fases em um sistema metélico
envolvem condigdes termodinamicas e cinéticas dependentes das condigdes de ensaios, o que,
aliado as limitagdes das técnicas de medida de variacdes de energia envolvidas nestas
transformagoes, o estabelecimento das Temperaturas solidus e Temperaturas liquidus, bem como
o mapeamento do progresso da formacgao de liquido no aquecimento, sdo tarefas cujos resultados
dificilmente sdo precisos. No estudo da tixohabilidade de ligas, procura-se, portanto, a
determinagdo da tixohabilidade em condigdes proximas as de tixoconformacdo a serem

utilizadas. (LOURENCATO, 2008; DHINDAW, 2005).

A partir dos resultados de tixohabilidade foram determinadas as condi¢gdes de obtencdo de
pastas para a infiltracdo nas pré-formas e producdo de espumas. Foram estabelecidas as
temperaturas: 628 e 623°C, correspondentes a fracdo liquida aproximada de 60% e 80 %

respectivamente.

4.3. Pastas tixotropicas obtidas

Para a obtencdo de pastas tixotropicas a serem utilizadas no processo de infiltracdo, foi
utilizada técnica de fusdo parcial controlada (FPC), com taxa de aquecimento idéntica a utilizada
na determinagdo da tixohabilidade da liga empregada. Foram avaliados os parametros:
temperatura de tratamento de fusdo parcial controlada e o efeito da deformacdo a frio prévia no

metal, no tamanho de globulos na pasta.

Os resultados obtidos sdo apresentados a seguir. A Figura 4.10 apresenta em (a)
microestrutura geral da liga AA2011 estado extrudado “como recebido” e em (b) detalhe com
maior ampliagdo da mesma regido, enquanto a Figura 4.11 apresenta microestruturas da liga

estado extrudado ¢ submetido a deformagao adicional a frio.
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b)
Figura 4.10. Microestrutura da liga AA2011 na condigao extrudada: (a) geral; (b) detalhe

mostrando a presenca da fase 6 (CuAl). Imagens por MO.

73



b)
Figura 4.11. Microestrutura da liga AA2011 na condi¢do extrudada mais deformada a frio (80%):
(a) geral; (b) detalhe mostrando a distribui¢do da fase 6 (CuAl,). Imagens por MO.
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Nota-se, em ambos 0s casos, a presenca das duas fases principais da liga: a fase primaria o e
em destaque a presenca da fase 0 (CuAly). As estruturas ndo apresentam a tipica formacgao
dendritica caracteristica do estado bruto de fusdo; na situacdo “como extrudado” (Figura 4.10),
apresenta graos equiaxiais e ndo alongados na direcdo de extrusdo, indicando que durante o
processamento de extrusdo a quente houve recristalizagdo dos graos. A fase secundaria 6 (CuAly)
se apresenta principalmente no interior dos graos, indicativo de precipitacdo no estado solido a
partir de uma solugao saturada em Cu, € em menor quantidade em contornos de graos, indicativo

da formacao de algum eutético a partir do estado liquido.

Diferentes regides da amostra analisadas apresentaram distintos tamanhos de graos, com
didmetro variando da superficie externa para o centro da secdo transversal da barra, de cerca de
20 um até cerca de 170 um, devido a diferentes taxas de crescimento dos graos recristalizados
imposta nas distintas regides, durante a extrusdo. (As microestruturas apresentadas nas figuras se
referem a regido intermediaria da se¢do transversal da barra). A camada de graos finos periféricos

apresenta reduzida espessura, ndo sendo considerada representativa da estrutura geral do material.

Na estrutura extrudada submetida a adicional deformacgdo a frio (Figura 4.11) pode-se
observar significativa orientacdo da fase secundaria e, portanto, dos graos. A deformagao também
causou fragmentacao da fase CuAl,, que apresenta, nestas condigdes, dimensdes menores que as

apresentadas no material na condi¢do somente extrudado.

Estas estruturas foram submetidas a fusdo parcial controlada por 4 min a 628°C e 623°C
para obtencdo de pastas tixotropicas e o resultado obtido para a primeira condi¢do térmica ¢
apresentada na Figura 4.12. Em a) ¢ apresentada a estrutura da pasta, solidificada rapidamente,
obtida a partir da liga no estado extrudado, por fusdo parcial controlada a 628°C. Pode-se
observar a fase primaria com morfologia arredondada, semelhante a morfologia equiaxial dos
graos da fase o na matéria prima que lhe deu origem, e de dimensdes equivalentes. Nota-se o
aumento da espessura de contornos de globulos, com maior teor da fase secundaria nesta regiao;
a presenca de fase O (CuAl;) no interior dos glébulos ¢ raramente observada. Resultados
semelhantes sdo obtidos para tratamentos a 623°C: globulos de semelhantes dimensdes e

morfologia, apenas variando o teor da fracdo liquida na pasta.
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Figura 4.12. Microestruturas obtidas por tratamento de FCP a 628°C, da liga AA2011, a partir

dos estados: a) extrudado; b) extrudado com deformagao a frio. Imagens por MO.
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A evolucdo da estrutura extrudada na estrutura observada ocorreu por efeito de difusdo no
estado solido (no aquecimento da temperatura ambiente até¢ a Temperatura solidus), seguido de
fusdo de eventual fase eutética presente em contornos de graos e de alguma porcentagem da
propria fase o (no aquecimento de Temperatura solidus até¢ 628°C). Assim, na temperatura de
tratamento, a estrutura ¢ constituida de fase oo em meio liquido; a fase 6 (CuAly) presente no

interior dos graos originais provavelmente sofre total dissolugao.

A manuten¢do do material a temperatura de tratamento promove a globularizacdo da fase
solida, fendmeno que ocorre espontaneamente buscando a reducdo de tensdes superficiais
(solido/liquido). E assim produzida a pasta tixotropica empregada em processos de

tixoconformagao.

A globularizagdo da fase o observada ndo foi completada no tempo de tratamento
empregado; como se observa, os globulos na pasta apresentam fator de forma diferente da
unidade (o fator de forma pode ser considerado como uma relagdo entre a area de um circulo e a

area da secdo observada do globulo).

O resfriamento rdpido do material a partir da temperatura de tratamento promove a
solidificagdo, em condi¢des fora de equilibrio, de uma maior quantidade de fase eutética em
contornos da fase primaria globular. Como conseqiiéncia, a menor quantidade de Cu em solugao
na fase a previne a precipitagdo da fase 6 (CuAly) no estado so6lido, no subseqiiente resfriamento,

como observado.

No caso da fusdo parcial controlada do material no estado deformado a frio, pode-se
observar, na Figura 4.12 b), que a estrutura final obtida apresenta fase primaria com morfologia
mais perfeitamente globular, tipica de pastas tixotropicas, ¢ com dimensdes significativamente
superiores aos da estrutura que lhes deu origem. Os contornos de gldébulos sdo formados também
pela fase eutética do sistema Al-Cu e no interior da fase a se nota a presenca de precipitados da

fase 0 (CuAl,).
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Neste caso, durante o primeiro estdgio de aquecimento, além da dissolucao da fase O
(CuAl,) por difusdo no estado so6lido, ocorre também a recristalizacao da fase o, dada a energia
de deformagdo armazenada. O surgimento desse conjunto de novos graos ocorre em regides do
material com maior densidade de energia livre, como nos contornos de grdos originais,
precipitados, etc. A forga motriz para produzir essa nova estrutura de grios ¢ a diferenca na
energia interna do material em seus estados deformado e ndo deformado; a nova situacao ocorre
pela eliminagdo das discordancias. A partir de um grao deformado surgem, portanto, um conjunto

de novos graos menores que o grao original.

Ao ser atingida Temperatura solidus, com o surgimento de fase liquida hé possibilidade de
penetragdo do liquido em contornos recristalizados e com isto a sua separacao, constituindo assim
os globulos da pasta tixotropica. A presenga de precipitados CuAl, no interior dos globulos pode
ser atribuida a maior saturagao da fase recristalizada no elemento Cu, dada a melhor distribui¢cao

da fase CuAl, pela matriz o, na estrutura original.

Pastas tixotropicas obtidas por fendmenos de recristalizagdo tendem a apresentar graos e
globulos de pequenas dimensdes quando comparados com gloébulos em pastas obtidas por
simples globularizagao, por fendmenos de engrossamento, de estruturas dendriticas Portanto, o
objetivo da deformacdo imposta previamente ao material foi o refino da estrutura da pasta

tixotropica e, com isto, facilitar a sua infiltragdo na pré-forma porosa (CHANGMING, 2003)..

As pastas obtidas em todas as condigdes foram caracterizadas quanto ao diametro médio de

globulos da fase a. Os resultados sdo apresentados na Tabela 4.4.

Pode-se observar, em primeiro lugar, variagcao nos valores de didmetro médio dos graos nas
amostras da liga nos estados iniciais, sem serem submetidos a fusao parcial controlada, ao longo
da secdo analisada: os graos na regido periférica sdo de reduzidas dimensdes e apresentam
aumento de tamanho em regides mais centrais. Como comentado anteriormente, esta variagao ¢é
conseqiiéncia do processo de extrusdao a quente a que o material foi submetido. A mesma

tendéncia de variagao ¢ mantida nas amostras submetidas a fusdo parcial controlada.
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Tabela 4.4. Varia¢ao do tamanho médio de graos e globulos da liga AA2011 em diferentes

condigdes, em trés regides ao longo da secgdo transversal de amostras cilindricas.

~ Extrudado mais
‘= Extrudado com fusao
Condicao —» .
E Extrudado parcial controlada deforma~do a frfo
(628°C) com fusio parcial
controlada (628°C)
L O médio | DBV | g medio | DSV | g medio | DesVIO
Regido analisada [um] Padrao (um] Padrao [um] Padrao
[um] [nm] [pm]
Regido aresta 16 11 18 9 14 5
Regido
. s 70 23 73 20 57 8
intermediaria
Regido Central 120 56 128 55 98 13

Pode-se observar que o material obtido por tixofundi¢do de amostras extrudadas apresenta
dimensdes de globulos semelhantes a dos graos do material na condig@o original; hda mesmo uma
tendéncia ao aumento do tamanho das particulas da fase a por efeito do tratamento de fusao
parcial controlada. Por outro lado, a estrutura do material tixofundido a partir de material original
deformado a frio apresenta glébulos de menores dimensdes que os graos dos quais foram

formados, por efeito de recristalizagdo.

Os resultados mostram ainda valores de desvios padrdo elevados em todos os casos,
evidenciando heterogeneidade das dimensdes dos graos e globulos; no entanto, a estrutura
tixofundida obtida por recristalizagdo apresenta maior homogeneidade, indicada pela menor
dispersdo nos valores de didametro médio de particulas da fase o no liquido. Uma estrutura de
globulos finos pode permitir uma maior fluéncia da pasta tixotropica na pré-forma, diminuindo as
forcas necessarias para a infiltragdo. Em adicdo, a maior homogeneidade da estrutura apresentada
com relagdo a estrutura produzida a partir da matéria-prima em seu estado comercial extrudado
pode significar a redu¢ao de ocorréncia de regides com estruturas grosseiras que poderiam

interferir negativamente no processo de infiltracao.
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As dimensdes médias de globulos da fase primaria nas pastas obtidas sdo, de um modo
geral, compativeis (exceto pela regido central das amostras) com as dimensdes dos espacos
vazios nas pré-formas, os quais sdo da ordem de 50 um como visto anteriormente. Além disso, o
material solido presente na pasta pode apresentar alta plasticidade a elevada temperatura,

facilitando sua infiltracdo nos espagos vazios entre esferas de vidro da pré-forma.

4.4. Processo de infiltracao

Uma vez obtidas as condigdes para a produgdo de pastas tixotropicas potencialmente aptas a
infiltracdo nas pré-formas, foram feitos os testes de obtengdo do material celular. Os testes foram
monitorados e os resultados de variagdo da forga aplicada com o tempo de ensaio sdo

apresentados na Figura 4.13, para todas as condi¢des onde produtos aceitaveis foram obtidos.

Sao apresentadas as curvas forca por tempo para os ensaios de infiltracao das pré-formas
com pastas obtidas por tratamento de fusdo parcial controlada a 623°C e a 628°C da liga AA2011

submetida previamente a deformacao a frio em 80%. Foram feitos 4 ensaios em cada condicao.

Pode-se observar valores constantes de forgas aplicadas com o tempo, indicando o processo
de infiltracdo sem resisténcia da pasta. Os valores maximos de forca utilizada sdo da ordem de 9
kN a 13 kN, para o caso da infiltragdo a 623°C, enquanto valores inferiores, da ordem de 7 kN e
9 kN, sao necessarios para a infiltracdo da pasta a 628°C, isto ¢, da pasta contendo maior fragao
liquida. Em todos os casos, as forgas utilizadas sdo inferiores aos valores de for¢a que causam o

colapso das microesferas, as quais, conforme item 4.1.4, sdo da ordem de 20 kN.

Esses valores de forca sdao bastante reduzidos e facilmente praticaveis, nao requerendo
equipamentos potentes para a sua execuc¢ao e tampouco excessivo dispéndio de energia. Esses
valores sdo dependentes da relacdo entre as propriedades da pasta e da pré-forma, principalmente
no que se refere as dimensdes dos vazios a serem preenchidos; por exemplo, resultados mostram
valores inferiores de forgas para a infiltracdo de pastas tixotropicas em pré-formas de
bloqueadores pos-removiveis contendo vazios de maiores dimensdes que as apresentadas pela

pré-forma aqui utilizada (DELBIN, 2006).
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Figura 4.13. Variacao da forca aplicada com o tempo de ensaio, nos testes de infiltracdo da pasta
tixotropica da liga AA2011 obtida a partir da liga deformada a frio, em diferentes temperaturas:

a) 623°C; b) 628°C.
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4.5. Material celular obtido

4.5.1. Aspectos gerais

Nem todas as condi¢des de infiltragdo utilizadas resultaram em produtos celulares
aceitaveis. A Figura 4.14 apresenta resultado tipico obtido na tentativa de infiltragdo de pasta
produzida a partir da liga na condi¢do extrudada, por fusdo parcial controlada a 623°C (fragdo
liquida de 60%), isto €, a condicdo mais critica da pasta: menor fracdo liquida e maior tamanho

de globulos, entre todas as condicdes testadas. A forga de infiltracao utilizada foi de 12 kN.

Figura 4.14. Foto de material tipico obtido por tentativa de infiltragdo, a 623°C, de pasta da liga
AA2011 obtida a partir da condi¢do extrudada.

Pode-se observar o insucesso do preenchimento e o rompimento da pré-forma. O insucesso
da infiltragdo neste caso pode ser atribuido tanto a insuficiente fracdo liquida na pasta metalica
quanto ao elevado didmetro médio de globulos sdlidos nela presentes (variando de 16 a 120 pum).
O ensaio foi realizado 3 vezes com insucesso em todos os casos. O aumento da forca aplicada

nao seria viavel pois ha, ja na condicao utilizada, o rompimento da pré-forma.
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O aumento da temperatura da pasta para 628 °C e, portanto, da sua fragcdo liquida para 80%,
também ndo resultou em produto aceitavel, conforme apresentado na Figura 4.15. A forca

utilizada neste caso ¢ igual a usada no teste a menor temperatura, ou seja, 12 kN.

E possivel observar ruptura da pré-forma e infiltragdo metélica na trinca. Em processos de
tixoconformagdo, ¢ comum a separacao das fases liquida e solida presentes na pasta tixotropica,
com o liquido avang¢ando na frente de escoamento. Provavelmente este fendmeno levou ao

preenchimento da trinca pelo liquido da pasta (ROVIRA, 2001).

E possivel observar também um inicio de infiltragio. A auséncia de significativa infiltragio
pode ser novamente atribuida a elevada viscosidade da matéria prima pastosa, com diametro de
globulos elevados em comparacdo com o tamanho dos vazios entre as esferas da pré-forma.
Mesmo a maior quantidade de liquido presente na pasta ndo produziu a fluidez necessaria para o

sucesso da infiltragao.

Ruptura e preenchimento da frinca

Inicio de infiltracio

Figura 4.15. Foto de material tipico obtido por tentativa de infiltracao, a 628°C, de pasta da liga
AA2011 obtida a partir da condi¢do extrudada.

As tentativas de obtencdo de produtos celulares pela infiltracio de pastas metalicas

produzidas a partir da liga em condicao extrudada nao foram bem sucedidas; tal insucesso na
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infiltracdo esté relacionado ao tamanho médio de globulos da pasta que ndo é compativel com o

tamanho de vazios da pré-forma.

Os resultados de testes de infiltracdo de pastas com menores dimensdes de globulos
(pastas obtidas a partir da liga com estrutura extrudada mais deformada a frio) sdo apresentados
nas Figuras 4.16 e 4.17. As pastas obtidas nestas condigdes apresentam tamanho médio de

glébulo variando de 14 a 98 um, valor mais compativel com o tamanho de vazios da pré-forma.

A Figura 4.16 apresenta resultado tipico obtido em testes de infiltragdo a 623°C, portanto,
com pasta contendo 60% de fase liquida. A forca empregada foi de 12 kN. E apresentada em a)
montagem para o teste de infiltracdo, com a pré-forma entre os discos da liga metéalica deformada

a frio e, em (b), o produto tipico obtido.

-‘
4
L d

10 tin 10 min

Figura 4.16. Fotos apresentando: a) montagem para ensaio de infiltragao; b) produto tipico obtido
por infiltragdo, a 623°C, de pasta da liga AA2011 produzida a partir da condi¢ao extrudada mais

deformada a frio.
Pode-se observar, no aspecto geral da amostra produzida, total infiltracio da camada

superior da liga metalica na pré-forma. Foram realizados 3 ensaios nas mesmas condigdes, com

resultados semelhantes.
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Pode-se observar que a camada inferior da liga ndo sofreu infiltracdo significativa,
permanecendo no produto como uma camada sélida macica. Com a retirada dessa camada foi
observada falha de preenchimento na regido inferior da espuma produzida. A nao participagdo da
camada inferior da liga pode ser atribuida a dois fatores: gradientes térmicos e gradientes de
tensdo no processamento, levando a menor fracdo liquida e menor tensdo aplicada nesta regido

inferior.

Resultado tipico de testes de infiltragdo de pastas com menores dimensdes de globulos
(pastas obtidas a partir da liga com estrutura extrudada mais deformada a frio) e também maiores
fragdes liquidas ¢ apresentado na Figura 4.17. Foram realizados 3 ensaios utilizando forcas de 9

kN e 3 ensaios utilizando for¢a de infiltracao de 7 kN.

Também neste caso foi observada a total infiltracdo da camada superior da liga metalica na
pré-forma e auséncia de infiltracdo da camada inferior (a figura apresenta o material celular apos
a retirada da camada maciga inferior). Nao sdo notadas falhas de preenchimento mesmo na regido

inferior das amostras produzidas.

—

Figura 4.17. Produto tipico obtido por infiltracao, a 628°C, de pasta da liga AA2011 produzida a

partir da condi¢do extrudada mais deformada a ftio.
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4.5.2. Observacao da estrutura interna

Os materiais celulares obtidos foram avaliados quanto a sua qualidade interna por meio de
tomografia de raios-X. Mesmo com baixa resolucdo, esse método ¢ eficiente para a observacdo
da qualidade do componente celular, uma vez que pode detectar regides soélidas e vazias de

espumas metalicas (DEGISCHER, 1999).

Foram realizadas imagens de tomografia de todas as amostras obtidas nas condi¢des que
permitiram o aparente sucesso da infiltracdo, isto €, a partir da matéria prima submetida a
deformacao adicional de 80%, nas duas temperaturas de processamento testadas. Estas condi¢des
fornecem pastas constituidas por globulos de pequenas dimensdes e fracao liquida dependente da

temperatura utilizada.

As imagens geradas por tomografia apresentam planos paralelos eqiiidistantes em 1 mm e
revelam a estrutura interna no produto. As imagens geradas apresentam tonalidades de cinza em
funcdo da densidade do material: tons mais claros sdo indicativos de alta densidade (metal
maci¢o) enquanto tons escuros sdo indicativos de baixa densidade (tons caracteristicos das
amostras das pré-formas). Dessa maneira, imagens de planos sucessivas podem revelar defeitos
volumétricos como falhas de preenchimento ou outros defeitos internos, pela variagdo na

coloragao da imagem.

No material celular produzido a partir de pastas a temperatura de 623°C (menor fragdo
liquida) foi observada a ocorréncia de falhas de preenchimento em todas as amostras. Exemplo

tipico € apresentado na Figura 4.18.

Observa-se, em todos os planos seqiienciais de 2 até 9 apresentados, diferencas na
coloragdo na se¢ao mostrada, com tons mais escuros (menor densidade) na regido central. Essa
coloragdo revela a presencga da pré-forma isolada sem o preenchimento pelo metal. A deficiéncia
de preenchimento observada deve ser atribuida pela baixa fluidez da pasta metalica decorrente de
sua insuficiente fracdo liquida (60%), uma vez que as dimensdes dos gldébulos solidos presentes

na pasta sdo compativeis comas dimensdes dos vazios na pré-forma.
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A coloracdo clara e brilhante do primeiro plano apresentado se refere a uma camada de

metal macigo na superficie da amostra do material celular obtido.

Plano 1 Flano 2 Plano 3

Plano 4

Plano 5 Plano 6

Plano 7 Plano 8 Plano ©

Figura 4.18. Imagens obtidas por tomografia de raios X de 9 planos seqiienciais da sec¢do
transversal de amostra tipica de material celular produzido por infiltragdo de pasta da liga
AA2011 em pré-forma de esferas ocas de vidro. Pasta tixotropica obtida a 623°C a partir da liga

submetida a deformacao a frio. Forca de infiltragao: 12 kN.
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Resultados obtidos para o material celular produzido a partir de pastas a temperatura de
628°C (maior fracdo liquida) mostram perfeito preenchimento das pré-formas, em todas as

amostras produzidas nesta condi¢ao. Resultado tipico ¢ apresentado na Figura 4.19.

T - — —

Plano 1 Flano 2 Plano 3
Plano 4 Plano 5 Plano 6
Plano 7 Plano 8 Plano ©

Figura 4.19. Imagens obtidas por tomografia de raios X de 9 planos seqiienciais da sec¢do
transversal de amostra tipica de material celular produzido por infiltracdo de pasta da liga
AA2011 em pré-forma de esferas ocas de vidro. Pasta tixotropica obtida a 628°C a partir da liga

submetida a deformacao a frio. Forca de infiltragdo: 7 kN.
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Observa-se, em todos os planos seqiienciais de 2 até 8 apresentados, coloragdo cinza-claro
homogénea em toda a secdo. A uniformidade na coloragdo e a semelhanca entre os planos
apresentados revelam a total e homogénea infiltracdo da pasta tixotropica. As imagens dos planos
1 e 9 também apresentam uniformidade na colora¢ao mas, devido ao incorreto posicionamento da

amostra no tomoégrafo ndo revelam completamente os planos analisados.

Neste caso, portanto, a elevada fragdo liquida associada com a reduzida dimensdo dos
globulos da pasta tixotropica proporcionou as condi¢des ideais para a total infiltragdo da pasta na

pré-formas e obtencdo de espumas sintaticas de qualidade.

De modo geral os resultados mostram, portanto, que a compatibilidade das dimensdes de
globulos na pasta tixotropica, com as dimensdes dos vazios da pré-forma a ser infiltrada, tem
papel fundamental no sucesso da operacdo. Dimensdes ndo compativeis nao permitem a
infiltracdo, mesmo na presenca de altas fra¢des liquidas na pasta. Neste caso, mesmo que a tensao
aplicada seja suficiente para promover o rompimento de interagdes entre globulos na pasta, a fase

a ser infiltrada seria somente a liquida, ndo suficiente para o total preenchimento dos vazios.

Como comentado anteriormente, as forcas requeridas para a infiltragdo sdo, em todos os
casos, bastante reduzidas. O controle do limite superior deste parametro ¢ essencial para prevenir
a ruptura da fragil pré-forma. Nos testes efetuados, a defini¢do das forgas maximas a serem
empregadas levou em conta a resisténcia a compressao que a pré-forma suporta isoladamente,

sendo estabelecido o valor limite da ordem de 20 kN (item 4.1.4).

O descuido no controle deste importante parametro pode levar a resultados catastroficos,
como pode ser observado na Figura 4.20, onde sdo apresentadas imagens tomograficas de
amostra obtida pela infiltragdo de pasta com estrutura refinada e alta fracdo liquida. No entanto,
no inicio do processo o valor da forca empregada atingiu 15 kN, conforme observado na Figura

4.21, provocando a ruptura da pré-forma.

Pode ser observada a penetragdo de liquido nas trincas da pré-forma e a perda total do

produto.
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Plano 1 Flano 2 FPlano 3

Plano 4 Plano 5 Plano 6

Figura 4.20. Imagens obtidas por tomografia de raios X de planos seqiienciais da sec¢ao
transversal de amostra de material celular produzido por infiltragdo de pasta da liga AA2011 em
pré-forma de esferas ocas de vidro. Pasta tixotropica obtida a 628°C a partir da liga submetida a

deformacdo a frio. Forca de infiltragdo: 15 kN.
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Figura 4.21. Variagao da forca aplicada com o tempo de ensaio, em teste de infiltracdo a 628°C,
de pasta tixotropica da liga AA2011 obtida a partir da liga deformada a frio, revelando excesso de

for¢a de infiltracao utilizada.
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4.5.3. Caracterizacao fisica - densidades aparente

As amostras de material celular obtidas com qualidade aceitavel foram caracterizadas
quanto a densidade aparente pelo calculo a partir da massa e volume da amostra (A) e pelo

método de Archimedes (B). Os resultados obtidos sao apresentados na Tabela 4.5.

Tabela 4.5. Valores de densidade aparente, medidas por dois métodos, de espumas sintaticas

produzidas por infiltracdo da liga AA2011 em pré-formas de esferas ocas de vidro.

Densidade Densidade
Amostra* | aparente (A) aparente (B)
(g/cm?) (g/cm?)

1 1,57+0,1 1,77+ 0,01

2 1,56 +0,1 1,76 = 0,01

3 1,57+0,1 1,76 = 0,01

4 1,58 +£0,1 1,77 £ 0,01

5 1,56 +0,1 1,76 = 0,01

6 1,57+0,1 1,77+ 0,01

7 1,56 +0,1 1,77 £ 0,01

* todas as amostras foram obtidas por processamento na mesma condigdo: pasta

tixotropica com globulos de pequenas dimensdes; temperatura de 628°C.

Pode-se observar a semelhanga dos valores obtidos para 7 amostras analisadas, tanto para a
densidade aparente. Em geral os valores de densidade medidos por Arquimedes sdo levemente
superiores aos valores medidos para a densidade aparente pelo célculo da massa pela volume, e

mais precisos, apresentando menor valor de desvio padrao.

Os valores de densidades relativa encontrados estdo entre a densidade da liga macica e a
densidade aparente da pré-forma, as quais sdo, respectivamente 2,82 g/cm® e 0,46 g/cm?
conforme resultado apresentado no item 4.1.3. A densidade aparente relativa do material
produzido ao do metal macigo, ¢ da ordem de 0,55 a 0,62. Estes valores ndo sdo tipicos para um

material celular, cuja densidade ¢ em geral considerada ideal at¢ 0,3 da densidade do metal
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magcico; mas ndo sdo incomuns em espumas sintaticos (BRAY, 1992). Resultados encontrados
em espumas sintaticas da liga Al1Si9Cu3, pela infiltracdo do metal liquido apresentam densidade
da ordem de 50% da densidade do metal macico. Portanto, o material celular produzido deve ser
caracterizado como espuma metalica, pois apresenta células fechadas, de alta densidade (para
uma espuma), ou espuma sintatica. Esse fator ¢ importante para a determinagdo de areas de

aplicacdo mais apropriadas para o material em questdo (WEISE, 2007).

4.5.4. Caracterizacio metalirgica

As espumas sintaticas obtidas foram seccionadas e preparadas por técnicas de metalografia
para observacdo de sua estrutura interna. Resultados tipicos sdo apresentados na Figura 4.22.
Podem ser observados, por microscopia optica, 3 regides distintas da se¢do transversal dos discos

de espuma produzidos.

As figuras mostram estruturas semelhantes entre si, ndo sendo possivel estabelecer
diferencas significativas entre as trés regides da amostra. Podem ser observadas esferas ocas,
esferas preenchidas com metal e metal completando os intersticios entre as esferas. Nao sdo
observadas regides sem preenchimento. Portanto, pode ser afirmado que a estrutura apresenta

homogeneidade interna, como observado nos resultados obtidos nas tomografias de raios-X.

As esferas preenchidas com metal indicam a possibilidade de sua ruptura no processo de
infiltracdo, o que ocorre com acentuada freqiiéncia. Este fato deve ser responsavel pelo

inesperado elevado valor de densidade do material celular, como observado.

Nas micrografias com maiores aumentos da Figura 4.23 pode-se observar que o metal no
interior das esferas rompidas apresentam estrutura que pode se assemelhar aos glébulos da pasta
tixotropica, com contornos de fase CuAl,. O metal no interior das esferas preenchidas apresenta
contornos externos (junto as paredes da esfera) constituidos da fase CuAl,, indicando
provavelmente a presenca de liquido nesta regido durante a infiltragdo. Este liquido atuaria de

modo a facilitar o deslocamento dos globulos solidos para o interior da esfera rompida.

As imagens obtidas por microscopio eletronico de varredura (MEV), apresentadas na Figura

4.24, apresentam mais claramente a estrutura. Em a) pode-se observar a presenca da liga metalica
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preenchendo as regides entre as esferas, em alguns casos as proprias esferas, esferas vazias
integras e ainda algum poro resultante do rompimento e arrancamento de esferas durante o corte e
polimento da amostra. Em b) pode ser observada a presenca de supostos contornos de globulos

no interior de uma esfera preenchida com a liga metalica.

Figura 4.22. Micrografias tipicas de espumas sintaticas obtidas pela infiltragdo de pasta

tixotropica da liga AA2011 em pré-formas de esferas ocas de vidro. Condigdes de infiltragao:
pasta com globulos de pequenas dimensdes; T = 628°C. a) regido proxima a aresta; b) regido

intermedidria; c) regido central da se¢do. Imagens por MO.
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Figura 4.23. Micrografia tipica de espumas sintaticas obtidas pela infiltragao de pasta tixotropica
da liga AA2011 em pré-formas de esferas ocas de vidro. Condig¢des de infiltragdo: pasta com

globulos de pequenas dimensdes; T= 628°C. a), b) diferentes aumentos. Imagens MO.

a) b)

Figura 4.24. Micrografia tipica de espumas sintaticas obtidas pela infiltragao de pasta tixotropica

da liga AA2011 em pré-formas de esferas ocas de vidro. Condig¢des de infiltragdo: pasta com

globulos de pequenas dimensdes; T= 628°C. a), b) diferentes aumentos. Imagens por MEV.
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4.5.5. Caracterizacao mecanica

» Testes de compressao (semi-estaticos)

Em compressao materiais celulares apresentam comportamento tipico: sua curva tensao por
deformacao apresenta ampla faixa de deformagao pléstica para pequenas variagdes de tensoes.
Esse comportamento torna o material celular interessante para aplicagdes em absorc¢ao de energia
onde, para uma tensdo relativamente baixa, uma elevada deformag¢do pode ser obtida

(DEGISCHER, 2002).

Os resultados de testes de compressdo feitos em ensaios semi-estaticos, nas espumas

sintaticas da liga AA2011 obtidas sdo apresentados na Figura 4.25.
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Figura 4.25. Curvas de tensdo por deformacdo obtidas em testes de compressao de trés amostras
de espumas metalicas sintaticas produzidas, nas mesmas condi¢des, por infiltragdo da liga

AA2011 em microesferas sinterizadas de vidro.

Podem ser observados, para as trés amostras testadas, reduzidos valores de tensdes de
escoamento e alta deformacao plastica a baixas tensdes. As curvas apresentam comportamentos
similares e tipicos de materiais celulares: reduzida regido elastica e elevada deformacao plastica
(quase sem alteracdo da carga), seguida de regido de deformacdo com aumento de carga no final
do ensaio. A elevada deformagdo plastica a baixas tensdes sugere caracteristicas de absorcao de

energia em impactos.
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As curvas apresentadas mostram alguma variagdo entre elas, com uma das amostras
(amostra 1) apresentando maiores valores. Diferencas ndo muito grandes de comportamento
podem ser atribuidas a heterogeneidade intrinseca de materiais celulares, dada a inviabilidade da
perfeita reproducdo da arquitetura de poros de uma amostra para outra. Também a densidade tem
forte influéncia sobre a tensdo requerida para o inicio da deformacdo pléstica. Variagdes muito
pequenas de densidade podem acarretar diferencas sensiveis no comportamento de materiais

celulares segundo (ASHBY, 2000).

O comportamento observado ¢ decorrente da resposta da estrutura do material quando
submetido a esforgos de compressao: a ocorréncia da regido elastica inicial com baixos valores de
tensdo de compressdo ¢ conseqiiéncia da deformacdo elastica do arranjo das esferas e do
componente metalico. A possibilidade de deformagdo elastica do arranjo de esferas de vidro foi
constatada nos testes de compressao da pré-forma (item 4.1.4), onde se observou um limite de
deformacao eléstica da ordem de 15 MPa. Nas esferas frageis de vidro a deformagdo elastica
ocorre por flambagem de suas paredes. Sob a¢do de esfor¢os compressivos as esferas se tornam
elipticas e se o processo ndo for interrompido leva a sua ruptura; com a interrup¢do da

compressao as esferas voltam a sua geometria esférica original (QIANG ZHANG, 2009).

A presenca da rede metéalica preenchendo os espagos vazios entre esferas, permite no

produto celular obtido, maiores tensdes e maiores deformacdes no regime elastico.

Na regido de deformacdo plastica ou platd uma elevada deformagdo ¢ observada, sem
significativa altera¢do da tensao aplicada, comportamento atribuido ao adensamento do material
como conseqiiéncia da ruptura de esferas e pelo surgimento de bandas de deformagdo plastica na
matriz metalica ductil. Apds total adensamento do material, os esforcos de compressao sao
exercidos essencialmente sobre paredes metalicas havendo, portanto, aumento significativo da

tensdo requerida para o prosseguimento da deformacao (DEGISCHER, 2002).

Os mecanismos envolvidos na deformagdo de um material celular podem ser bastante
variaveis, dada a ampla gama de configuragdes arquitetonicas possiveis nesta classe de materiais

e sao objeto de inumeros estudos. Em particular quanto a espumas sintaticas, artigos recentes.
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Diversos trabalhos tém tentado explicar os mecanismos de deformacdo na presenca de
vazios confinados por paredes de material distinto da matriz metalica (QIANG ZHANG, 2009;
TAO, 2009; DOU, 2007).

Com base nos mecanismos propostos, pode-se sugerir distintos estagios para a deformacao

pléstica de espumas sintaticas, os quais sdo apresentados esquematicamente na Figura 4.26.

Num primeiro estagio (a), a aplicacdo de tensdes acima do limite elastico promove ruptura
de esferas de forma aleatoria; sdo fraturadas esferas que apresentam trincas ou defeitos
provenientes de etapas anteriores como a propria fabricagdo das esferas, sua compactacdo em

pré-formas, etc. O aniquilamento de esferas leva ao inicio da deformagao plastica do material.

Figura 4.26. Seqiliéncia esquematica dos estagios de deformagao plastica na regido do platd

durante o ensaio de compressao (semi-estatico).
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Apoés essa etapa inicial passa a ocorrer em (b) a quebra das esferas localizadas na regido
central da amostra, regido submetida as maiores tensdes, na configuragao do teste de compressao
empregado, uniaxial sem restri¢ao lateral. As esferas de maiores dimensdes apresentam maior
fragilidade quando comparadas com as de didmetros menores, pois apresentam menor relagao
entre didmetro e espessura de parede (que ¢ constante para todas as esferas), sendo rompidas
preferencialmente. A ruptura a menores tensdes de esferas grosseiras porosas ou ocas de material
ceramico utilizado como constituinte de espumas sintaticas da liga de aluminio AA 6082 sao
menores quando comparadas com esferas de pequenas dimensdes do mesmo material. Nesta
etapa, a continuidade da ruptura de esferas leva ao prosseguimento do adensamento e, portanto,

da deformagdo da espuma sem significativo aumento da tensao (TAO, 2009).

Na etapa (c), o adensamento prossegue, agora pela ruptura de esferas de pequenas
dimensdes na regido central da amostra. Hé, simultaneamente, o surgimento de bandas de
deformacao plastica da matriz metélica nesta regido (QIANG ZHANG, 2009). A manutencao da
forca de compressao promove o abaulamento lateral da amostra conforme (d), originando uma
forca de tragdo na dire¢do perpendicular a direcdo da tensdo de compressdo. Estas forcas de
tracdo podem causar pequenos colapsos localizados na estrutura, conforme indicado em (e),
resultando em reducdes da tensdo aplicada como observado em estagios de deformagado
avangados nas curvas tensao por deformagao apresentadas. Este processo pode ocorrer durante

toda a deformacao plastica, ocasionando oscilagdes na curva na regido do plato (MOTZ, 2002).

A presenga de oscilagdes de tensdao na regido do platd de deformagdo plastica de materiais
celulares sintaticos ¢ observada por diferentes autores, sendo relacionadas com colapsos locais da

estrutura (LI, 2009; TAO, 2009; WEISE, 2007; WEISE, 2007b; YAMADA, 2000).

Estagios mais avangados da deformacao levam ao adensamento do material provocado pelo
aniquilamento total das esferas ocas, promovendo contacto entre paredes metalicas. A partir deste
ponto, o material se comporta como um metal macigo, requerendo aumento de tensdes para sua
deformacao até ruptura por mecanismos que dependem de sua natureza; no caso da liga AA

2011, provavelmente por ruptura ductil pela formagado de dimples.
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A partir das curvas tensdo por deformacdo obtidas para o material celular produzido, foram
determinadas as tensdes de inicio de platd ou tensdo de compressdo (o.), o moédulo de
elasticidade ou modulo de Young (E), a tensdo do platd (op) e deformagdo total antes da

deformacao plastica final (ep).

A Tabela 4.6 apresenta os valores resultantes. Para comparagdo sao apresentados valores
das propriedades obtidas para a liga macica ensaiada nas mesmas condi¢des e outras espumas
sintaticas referenciadas na literatura. As espumas comparadas sdo: uma espuma sintatica
constituida de resina epdxi e esferas de vidro e uma espuma metdlica sintatica com de Al

comercialmente puro com esferas ocas de negro de fumo (QIANG ZHANG, 2009; LI, 2009).

Tabela 4.6. Valores das propriedades mecanicas obtidas a partir de curvas tensdo por deformagao

em compressdo, da espuma sintatica produzida e de espumas sintaticas relacionadas na literatura.

Material P
Analisado Autor E (GPa) | o.(MPa) | o, (MPa) &p (%) (g/cm?)
Liga AéZOll En§a10 %2 200 i i 2.8
macica realizado
Espuma sintatica | Ensaio
Amostra 1 realizado >3 70 84 41 157
Espuma sintatica | Ensaio
Amostra2 realizado 4.8 >0 >9 38 1,56
Espuma sintatica En§alo 5.9 40 49 43 1,56
amostra 3 realizado
Espuma sintatica
polimérica | 1} 509 0,6 15 13 94 0,96
(resina epOxi mais
esferas de vidro)
Espuma sintatica
metalica QIANG
(Al CP mais ZHANG, 14 73 62 47 1,43
esferas de negro 2009
de fumo)

99




Podem ser observadas, em primeiro lugar, as significativas diferengas de propriedades entre
as espumas em geral e o metal ou liga macica. As principais caracteristicas das espumas sao o

reduzido mddulo de Young e a elevada deformacgao plastica.

Pode ser observado que os valores da maioria das propriedades (exceto E) para as espumas
produzidas sdo da mesma ordem de grandeza dos obtidos para espumas sintaticas de aluminio
com valor de densidade aproximado, embora com vazios promovidos por outro tipo de
constituinte. Deve ser lembrado que no processo de fabricacdo da espuma referenciada da
literatura ¢ empregada infiltragdo do metal no estado liquido. Estes resultados mostram a
adequacdo do processo de infiltracio do metal no estado semi-sélido e a sua capacidade de

produzir espumas de boa qualidade (QIANG ZHANG, 2009).

Resultados de valores de tensao de compressdao semelhantes ao do material produzido sao
encontrados em espumas metalicas sintaticas de Al comercialmente puro e da liga AA6082, com
esferas de vidro de 150 pm, também fabricadas por infiltragdo de metal liquido (TAO, 2008;
DOU, 2007).

Espumas sintaticas com esferas de vidro, das ligas AA380 e ZC63, respectivamente,
apresentam maiores valores de tensao de compressdo; seus resultados sdo atribuidos as
propriedades mais elevadas das ligas utilizadas como matriz metalica (WEISE, 2007; DAOUD,
2006).

E ainda importante destacar que espumas sintaticas em geral apresentam valores de
propriedades mecénicas superiores as espumas metalicas ndo sintaticas, devido a presenga de
paredes ndo metalicas (constituidas pelas esferas de vidro) no seu interior (BANHART, 1999;

MUKALI 1999).

Comparando-se ainda as espumas sintaticas metalicas citadas com uma tipica espuma
sintdtica com matriz polimérica, pode ser observada a ordem de grandeza da diferenca das
propriedades mecanicas entre elas, devido as inferiores propriedades do material polimérico em

relacdo ao material metalico.
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» Testes de impacto (dinamicos)

As espumas sintdticas produzidas foram também submetidas a testes de compressao
dinamicos em altas taxas de deformagdes, para caracterizacdo de seu comportamento em

impactos. Para efeito comparativo foram também testadas amostras da liga maciga.

A Figura 4.27 apresenta as curvas de variagdo tipicas de forca por tempo geradas nos

ensaios realizados para (a) liga metélica macica e (b) material celular produzido.
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Figura 4.27. Curvas geradas no sistema de aquisi¢do para as condigdes: a) aluminio macigo €; b)

material produzido por infiltragao.

Pode-se observar o valor de forga registrado pela célula de carga do equipamento utilizado
em cada caso: para a amostra maciga este valor ¢ da ordem 7 kN, enquanto para a amostra de
espuma o valor de forga méaxima registrado € de 4,5 kN. O resultado mostra claramente, portanto,

uma maior absor¢do da energia do impacto na amostra de espuma sintatica.

Nos ensaios foram também medidos os angulos de retorno do péndulo apds impacto; a
partir destes angulos ¢ possivel calcular a energia residual do péndulo, utilizando a curva de
variacdo da energia por angulo apresentada no item 3.4.5. A Tabela 4.7 apresenta os resultados

médios obtidos de trés testes nas mesmas condigoes.
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Por limitagdo do tipo de equipamento utilizado ndo ¢ possivel a obtencdo de valores de
energias dissipadas pelos materiais ensaiados. No caso de um sistema ideal onde nao houvesse
perdas de energia por atrito ou outros fendomenos, a diferenga entre a energia inicial do péndulo e
a residual apds o impacto poderia ser assumida como a energia absorvida pelo material. No
equipamento empregado, ndo foi possivel isolar o efeito do atrito dos eixos do péndulo na
dissipacdo da energia, e, portanto, nao foi possivel o calculo correto da energia absorvida pelo
material. No entanto, a energia residual do péndulo em cada situa¢ao pode ser utilizada para uma

avaliacdo comparativa do comportamento dos distintos materiais testados.

Tabela 4.7. Valores de energia residuais no péndulo em testes de impacto de amostras da liga

AA2011 macica e espumas sintaticas produzidas.

Amostra Angulo de Recuo Energia do recuo (J)
Macica 4° 30’ 9,63
Amostra 1 2° 00’ 1,54
Amostra 2 1° 5%’ 1,52
Amostra 3 2° 05’ 1,56

Pode-se observar valores de energia residual semelhantes para as amostras de espumas
testadas, os quais sdo da ordem de 9 vezes menores que o valor encontrado para a liga macica, ou
seja, as espumas apresentam comportamento de absor¢do de energia acentuado quando
comparado com o material sem porosidade. A Figura 4.28 apresenta estes resultados

graficamente.
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Figura 4.28. Energia calculada a partir do recuo do péndulo de impacto.

Espumas metalicas em geral apresentam capacidade de absor¢do da ordem de 60 a 80% da
energia total a que foi submetido em impactos, conforme trabalhos relacionados com espumas de
aluminio de pureza comercial e com espumas de ligas Al-Si, de semelhantes densidades. (FENG,

2003; KIM, 2003).

As espumas sintaticas obtidas no trabalho apresentam, segundo o ensaio de impacto
efetuado, capacidades de absor¢ao da ordem de 90%. Este elevado valor, mesmo considerando a
necessidade de sua correcao devido a imprecisao do ensaio conforme comentado, ocasionada
pelo efeito ndo isolado de atrito do eixo do equipamento na dissipagdo da energia, pode
comprovar a caracterizagdo das espumas obtidas como elementos potencialmente utilizaveis

como absorvedores de impacto.

No entanto, a defini¢do de sua correta aplicagdo requer uma melhor caracterizagao por meio

de ensaios mais controlados e precisos.
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Capitulo 5

Conclusoes Gerais

Os resultados encontrados nesse trabalho permitem concluir, levando em conta as

condi¢des empregadas, que:

v' Para as condi¢Oes testadas, as que permitiram a total infiltracdo da pasta e, portanto, a
melhor qualidade no produto, foram: pasta contendo globulos de pequenas dimensdes

(menores que 100 um) e fracdo liquida da ordem de 80%;

v’ As espumas sintaticas obtidas ndo apresentaram a mesma qualidade nas diferentes
condi¢des utilizadas, apresentando falhas de preenchimento quando utilizadas pastas
tixotropicas com tamanho médio de grao superior a 100 pm. Quando empregadas
pastas com tamanho médio de graos inferiores a 100 um a qualidade final do produto
dependeu do uso adequado da fragdo liquida (maior fragdo) Portanto, pode-se deduzir
a maior influéncia das dimensdes dos globulos na pasta — que devem ser no maximo
da mesma ordem de grandeza das dimensdes dos intersticios da pré-forma, do que da

fragdo liquida presente na pasta;

v" As tensdes utilizadas ao processo de infiltragdo foram da ordem de 9 a 13kN no caso
de pastas com fracdo liquida de 60% e da ordem de 7 a 9 kN no caso de pastas com
fracdo liquida de 80%; estas forcas sdo inferiores a de ruptura da pré-forma. Nas
amostras de espumas sintaticas obtidas com sucesso de preenchimento, foi observado

o preenchimento também de uma fragdo de esferas rompidas durante o processo;
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v A densidade aparente da espuma sintatica produzida foi da ordem de 1,77 g/em’ , o
que corresponde a uma densidade relativa ao metal maci¢o igual a 0,6. Apesar do
efeito de aumento da densidade pelo preenchimento, com metal liquido, de esferas de
vidro rompidas durante o processo, os valores de densidade obtidos caracterizam uma

espuma sintatica tipica;

v" O comportamento em compressdo, da espuma sintatica obtida, apresentou platd de

elevada deformacgao pléstica sob baixas tensdes, caracteristico de materiais celulares;

v' O comportamento em testes de impacto, da espuma sintatica obtida, apresentou
valores de energia residual no péndulo de ensaio, da ordem de 6 vezes inferiores a
resultante no ensaio de metal macigo, indicando sua capacidade de absorcao de

energia e potencial aplicagdo como absorvedores de impactos;

v' E viavel a obtencio de espumas sintaticas por infiltragdo de pastas tixotropicas da liga
AA2011 em pré-formas de vidro sinterizadas; se empregadas condigdes adequadas, o
completo preenchimento, pela pasta metalica, dos intersticios entre as microesferas de

vidro resulta em produtos porosos de qualidade aceitavel.
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