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Resumo

GREGOLIN, Elvio de Napole. Estudo de um compésito de matriz de aluminio refor¢ado com
fibras de Al/AL,O; obtido pela reagdo entre o aluminio e fibras silicosas, Faculdade de

Engenharia Mecanica, Universidade Estadual de Campinas, 2000. Tese (Doutorado)

Neste trabalho investigou-se um processo de obtengio de um compésito de matriz de
aluminio reforcado com fibras de silica ou silico-aluminosas, utilizando-se uma variacdo na
técnica conhecida como Infiltragdo Reativa. As fibras foram incorporadas 3 matriz de aluminio
pela utilizacdo de processos de compactagdio uniaxial a frio ou extrusdo & quente de uma mistura
de particulas de aluminio e fibras. Apds a fabricagdo dos compésitos a técnica de infiltragdo
reativa foi aplicada pelo tratamento térmico (para as amostras obtidas por extrusio 4 quente) ou
sinterizagdo (para as amostras obtidas por compactagdo uniaxial a frio) na temperatura de 600 °C.
Pela utilizagdo desta técnica, a silica presente nas composices fibrosas é forcada a reagir com o
aluminio da matriz provocando uma transformagio na morfologia das fibras. Suas composigdes
ceramicas densas originais sdo substituidas por uma estrutura de alumnina porosa, infiltrada por
uma composicdo liquida Al-Si formada pelo aluminio da matriz e o silicio liberado pela reagdo
entre a silica ¢ o aluminio. Com isto, elimina-se a interface discreta metal/cermica original e
cria-s¢ uma interface continua entre os materiais pela continuidade existente entre o metal
infiltrado nas fibras e a propria matriz. Andlises de fratura e ensaios mecanicos nos corpos de
prova obtidos por extrusdo a quente e tratados térmicamente demonstraram a existéncia de uma
alta energia de ligacdo entre reforco e matriz, com um aumento significativo no Limite de
Resisténcia em relagdo aos ensaios em amostras ndo tratadas. Os resultados demonstraram que o
método empregado € inovador, promissor ¢ de facil aplicagio quando comparado a vérios outros
jé conhecidos e empregados para a obtengdo de compdsitos de matriz metslica, propiciando um
controle efetivo na interface entre o aluminio e reforcos que apresentem silica em sua
composicdo. Em particular, este trabalho apresenta uma contribuicio 4 4drea de compésitos
metélicos pelo emprego inédito de reforcos de silica fibrosa ndo industrializada em matriz de
aluminio e de investigacbes preliminares dos fenGmenos interfaciais existentes entre os dois
materiais.

Palavras Chave :

- fibras cerdmicas, fibras inorgénicas, silica, alumina, compésitos de matriz metalica, aluminio






Abstract

GREGOLIN, Elvio de Napole, Study of an aluminum matrix composite reinforced by Al/ALO;
fibers obtained through the matrix’s reaction with SiO: fibers. Faculdade de Engenharia
Mecénica, Universidade Estadual de Campinas, 2000. Tese (Doutorado)

This investigation describes the research for obtaining metallic composites with fibrous
ceramic reinforcement into an aluminum matrix, through the variation of the technique known as
Reactive Infiltration. The fibers were incorporated into the aluminum matrix by using cold uniaxial
pressing or hot extruding processes of a mixture of aluminum particles and fibers. After producing
the composites, the reactive infiltration technique was applied through thermal treatment (for the
samples obtained by hot extruding) or sintering (for the samples obtained by cold uniaxial
pressing) at 600 °C. By using this technique, the silica present into the fibrous compositions is
forced to react with the aluminum of the matrix, causing a transformation on the fibers
morphology. Their original ceramic dense compositions are replaced by a porous alumina
structure, infiltrated by a liquid Al-Si composition, formed by the aluminum of the matrix and the
silicon liberated by the reaction between silica and aluminum. Due to this, the original discrete
interface metal/ceramic is eliminated and a continuous interface is generated between the materials
through the existing continuity of the infiltrated metal and the matrix itself. Fracture and
mechanical tests of the samples obtained by hot extruding and thermal treated show the existence
of a high interfacial bonding energy between the reinforcement and the matrix, with a significant
increase on the Ultimate Tensile Strength comparing with the tests on non-treated samples. The
results have shown that the method used is innovative, promising, and easy to be applied when
comparing to various other known and used methods for the production of metal matrix
composites, providing an effective control at the interface between aluminum and the
reinforcements presenting silica in their compositions. This study, in particular, presents a
contribution to the area of metallic composites through the unpublished use of non-industrialized
fibrous silica reinforcements into an aluminum matrix and of preliminary investigations of the
interfacial phenomenon existing between both materials,

Keywords

- metal matrix composite, ceramic fiber, silica, alumina, inorganic fiber, aluminum
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Capitulo 1

introdugao

Breslin (1993, 1995) recentemente propds um método para a preparagio de um comp6sito
metélico composto de AL O3-Al no qual um corpo maci¢o de SiO; puro é imerso em aluminio
fundido em temperaturas entre 700 ¢ 1300 °C. Neste método, o corpo de silica (Si0») sofre um
processo de redugdio quimica pelo aluminio liquido, transformando-se num material composto de
aluminio e AOs, de tal forma que estas fases se interpenetram produzindo um compdsito integro
com ambas as fases continuas em sua extensfo, dai surgindo o termo amplamente utilizado de
material co-continuous . O processo de formagio deste novo compdsito tem recebido varias
denominages desde sua invenciio como por exemplo; Reactive Infiltration, Displacement
Reaction ou Reactive Ligquid Infiltration, ndo havendo ainda um consenso entre as vérias
publicagdes sobre o assunto. Neste trabalho denominaremos este processo como Infiltragdo

Reativa como forma de padronizac¢io da nomenclatura.

Neste processo de oxidacdo da silica pelo aluminio, Breslin observou a seguinte reagio

envolvendo os elementos constituintes:

3 SiOx(s) +4 Al() - 2 ALOs(s) + 3 Si(s),

sendo que o compdsito final obtido, apés um tempo suficiente para que toda a reagio de redugfio

ocorra, apresenta uma fracdo volumétrica (% em volume) de alumina de aproximadamente 65 %.



Em processos convencionais de produgio de compdsitos de matriz metdlica particulados ou
fibrosos, a microestrutura destes apresenta fases dispersas e isoladas do elemento de reforco,
envolvidas pelo material constituinte da matriz. Como exemplo podem ser citados o processo
Squeeze Casting, onde o metal liguido é forgado a penetrar num preformado cerdmico poroso
formado por particulas ou fibras, ou ainda processos envolvendo Metalurgia do P6, onde
usualmente particulas ceramicas sio adicionadas ao pé metdlico antes da compactacio (Feest
1991). Tradicionalmente, um processo de Metalurgia do P6 envolve a utilizagdo de etapas
seqiienciais de mistura, compactagéio e sinterizagfio dos materiais constituintes. Para a produgdo
de compositos de matriz metilica baseados em matriz de aluminio, esta seqiiéncia tipica nfo €
suficiente para garantir uma perfeita coesfo entre os materiais, devido a existéncia de uma fina
camada de oxido que recobre as particulas de aluminio. A compacta¢do conferida as particulas
nio é suficiente para garantir uma quebra nesta camada de 6xido, nfo permitindo assim, um
perfeito contato entre as particulas. A presenca desta camada impossibilita o processo de difusdo
tanto na sinterizacdo em estado sélido quanto na sinterizacio com fase liquida. Para solucionar
este problema, um processo de extrusio adicional € utilizado no material compactado, em
substitui¢do a etapa de sinterizacdo, como forma a permitir uma perfeita quebra e contato entre as
particulas do metal (Mourisco 1991).

Estes processos convencionais com reforgo disperso na matriz exigem grande aten¢do ¢
cuidado com relagdo a qualidade da ligagio metalfirgica entre matriz e reforgo, de forma a
garantir uma transmissio de esforgos apropriada entre eles. Reagdes indesejéveis na interface do
compdsito, que degradam o elemento de reforgo, precisam ser evitadas nas condigbes de
processamento utilizadas. Reagdes que melhorem a adesfio entre estes dois constituintes, sem
entretanto causar dano ao reforgo, sdo consideradas ideais e propositadamente induzidas quando

possivel, na busca de um compésito com propriedades otimizadas (Rajan 1998, Perepezko 1995).

Segundo Liu (Journal of Materials Science Letters, 1996) no processo de Infiliracdo
Reativa desenvolvido por Breslin, tem-se primeiramente a formacio de AL, O; na superficie do
corpo de silica imerso no aluminio liquido. Em seguida observa-se o crescimento desta fase
cerdmica para o interior do corpo de silica com o auxilio de fendas ou canais que s&o originados

pela alterag@o volumétrica na transformagdo Si0,(2,20 g/em’) - ALO5(3.97 g/em®) , provocando



uma redugdo no volume de 25 2 37 % . Por estes mesmos canais ¢ liberado o silicio que caminha
em diregdo ao banho de aluminio, onde se dissolve e posteriormente precipita-se. Ensaios
realizados por Liu (Materials Science and Engineering, 1996) constatam a presenca de uma
frente reativa na microestrutura dos compésitos obtidos. Esta frente reativa caminha na direcdo do
corpo de silica, deixando ap6s sua passagem, a microestrutura co-continuous entre alumina e

aluminio.

Uma das caracteristicas importantes neste novo processo € a possibilidade de produgio de
compdsitos near-net-shape. Os corpos cerdmicos de silica imersos no aluminio liquido, quando
retirados ao final da reagdo de reducfo da silica, apresentam menos de 1% de alteragiio nas suas

dimensdes lineares originais.

Em fungdo das caracteristicas morfologicas de entrelagamento das fases no composito
alumina/aluminio, suas propriedades mecénicas atingem valores elevados muito superiores ao
obtido no aluminio puro. Yoshikawa (1997) encontrou valores médios entre 400 e 550 MPa para
a resisténcia a fratura de compressdo em compoésitos alumina/aluminio obtidos pela técnica de

Breslin, processados em temperaturas entre 777 ¢ 1277 °C.

Estudos envolvendo a obtengfio de compdsitos com a presenca de duas ou mais fases
continuas e interconectadas (co-continuous) tem sido de forma mais abrangente realizados pela
utilizagdo da técnica de infiltragio de metais liquidos em corpos porosos cerdmicos previamente
sinterizados. Exemplos sdo a infiltracdo de ligas de Si-Al e Si-Cu em preformados de carbono
para a obtengdo de compodsitos de SiC-Si, SiC-Al ou SiC-Cu (Hozer 1995; Hozer 1996),
infiltragdo de aluminio em preformas porosas de MoSi; (Ramasesha 1998) ou ainda infiltragio de
puro aluminio em corpos porosos de ALO; (Hoffman 1999). Compésitos em geral com
microestrutura co-continuous tem sido estudados mais intensamente a partir de 1990, usualmente
empregando infiltrago mecénica do metal (Clarke 1992) ou em compdsitos plasticos envolvendo
alumina e resina epoxi (Craig 1998). Outros trabalhos para obtengdo de uma estrutura co-
continuous baseiam-se na producdo in situ como por exemplo a infiltracio de Al-Si-Mg em

preformas de Si ndo sinterizado. Parte do silicio presente na liga dissolve-se e precipita-se entre



as particulas de Si da preforma, promovendo uma soldagem perfeita entre elas e garantindo a

continuidade do corpo de silicio, que no caso age como elemento de reforgo (Chen 1994).

Devido as poucas informacdes ainda existentes na literatura sobre a técnica de Infiltracio
Reativa (em fung@io do pequeno niimero de publicagdes) e ainda por ser esta uma técnica nova
com nomenclatura ainda ndio perfeitamente definida, é conveniente apresentarmos uma definigio

para o método de forma a facilitar o entendimento deste e de futuros trabalhos sobre o assunto.

Defini¢do

A técnica de Infiltragdo Reativa envolve a imersdo de um éxido de sacrificio denso em um
metal no estado liquido em temperaturas usualmente muito acima do ponto de fusdo do metal. O
método objetiva for¢ar a ocorréncia de uma reagdo de redugdo quimica entre o dxido e o metal,
consumindo total ou parcialmente o oxido de sacrificio e produzindo um novo oxido mais estdvel,
poroso e infiltrado pelo metal. O resultado final é a obtencdo de uma microestrutura multifisica,
onde estas fases sdo continuas e interconectadas (co-continuous) no espago antes ocupado pelo

oxido de sacrificio.

1.1 Fibras Silico-Aluminosas

As fibras cerdmicas silico-aluminosas sfo obtidas pela mistura de alumina (ALO;) e
quartzo (Si0;) de pureza industrial em propor¢des aproximadas de 50 % cada uma, existindo no
mercado mundial desde 1942 quando foram descobertas (Gregolin, 1993). A mistura das matérias
primas € fundida em temperaturas superiores a 2200 °C, sendo um filete do fundido submetido a
um forte jato de ar, resultando na sua fibralizagio e obtengdo de uma fibra com microestrutura

amorfa, com composi¢io quitnica tipica de 49-51% Al;Os e 49-51% SiO-.

As fibras apresentam uma fracdo elevada (40-60 % em peso) de particulas ndo fibrosas

conhecidas por shot, resultado da ineficiéncia do processo de fibratizagio, com tamanho variando

entre 20 pm e alguns milimetros (Gregolin, 1995). Sua superficie usualmente lisa ¢ isenta de
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defeitos, pode sofrer variag@o em fungfo do tipo e teor de lubrificante utilizado no processo de
fibralizagio (Mitchell 1998).

As aplicagdes tipicas destas fibras envolvem seu uso como revestimento refratario/isolante
em equipamentos industriais em temperaturas de até 1200 °C, como fomos de forjaria e de
tratamento térmico. Devido as suas caracteristicas morfolégicas como didmetro inferior a 5 um,
baixa densidade com alta porosidade nos produtos derivados, além da prépria refratariedade da
composicdo, excelentes caracteristicas de isolamento t3m sido conseguidas nas aplicacdes em
altas temperaturas (Gregolin, 1995). A caracteristica fibrosa conferida aos seus produtos
derivados nfo permite que estes sejam utilizados em ambientes submetidos a excessiva abrasio

(Heuer 1999) diferenciando bastante suas aplicagbes praticas daquelas envolvendo refratérios

densos convencionais.

A partir do inicio da década de 80, comegaram a surgir novas aplicacSes destas fibras
envolvendo reforgo de compdsitos poliméricos e metalicos . Neste periodo foram realizados os
primeiros ensaios para obtengdo de compdsitos de matriz metslica por processamento squeeze
casting, a partir de preformados cerdmicos confeccionados com as fibras sifico-aluminosas e
infiltrados com liga aluminio-silicio. Estes ensaios iniciais visavam findamentalmente a
substituicdo de fibras de pura alumina de maior custo como as fibras Saffi! (JCI) devido a

similaridade morfolégica entre elas.

Virios estudos tém sido publicados nos Gltimos 20 anos mencionando a aplicagio destas
fibras como reforgo em ligas metalicas nfo ferrosas, normalmente comparativos com a utilizagao
de fibras com mais alio teor de alumina (Gregolin 1998 (4BM); Gregolin 1998 (Cbecimar);
Vaccari 1991; Soave 1993; Gregolin 1993; Mello 1994 nos 4 artigos citados).

1.2 Fibras de Silica

As fibras de silica utilizadas neste trabatho apresentam-se morfologicamente como agulhas
cilindricas, tubulares, transparentes e com ambas as extremidades afinadas. Segundo Machado
(1998) sdo constituidas predominantemente por SiO: (>99%) e ALO; (~0,5%) e apresentam
estrutura mista entre amorfa ¢ cristalina. Apresentam didmetro médio de 15 pm e comprimento de
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200 pm , portanto com baixa relagdo L/D. Seu uso tem sido restrito nos tltimos anos a aplicagdes
menos nobres como carga ou matéria prima secundaria na fabricagio de cerimica vermelha.
Oriundas de grandes jazidas geoldgicas disponiveis no Brasil, s6 recentemente tem sido estudadas
em maior profundidade. Néo existem registros anteriores a este trabalho sobre a utilizacfio destas

fibras em processamentos metaliirgicos.

1.3 Objetivos do Trabalho

O objetivo deste trabalho € a obtengio de um composito metalico utilizando matriz de
aluminio e refor¢ado com fibras que apresentemn expressiva quantidade de SiO; em sua
composigdo. Para vencer as dificuldades usualmente existentes na incorporagiio de fibras a
matrizes metalicas em processos de metalurgia liquida (Genma 1997), adotou-se a utilizacdo de
técnicas associadas a Metalurgia do Po, onde as particulas do metal sdo misturadas
mecanicamente as fibras. Mais especificamente, foram escolthidos os processos de extrusdo 4
quente de pés metdlicos e compactagdo uniaxial a frio com sinteriza¢do. Para o metal da matriz
utilizou-se po de aluminio grau comercial do tipo A1100. Para o reforgo fibroso foram escolhidas
dois diferentes tipos de fibras. Uma com composicio predominantemente a base de Si0Q; e com
origem natural geologica. A outra com composigdo SiO2-ALO;, industrializada e com aplicagdes
consagradas na drea de isolamento térmico ¢ também com algumas aplicagbes desenvolvidas
como reforco em compositos de matriz metilica. Serdo estudadas as possiveis interagdes
interfaciais entre a matriz de aluminio e os reforgos fibrosos de silica e silico-aluminosos pela
utilizacdo de analises de fratura, ensaios mecénicos ¢ observacdes Opticas e eletrdnicas na
microestrutura obtida. Tentar-se-a provar que 0s fendmenos interfaciais ocorridos entre a matriz e
seus reforgos baseiam-se numa variacio da técnica de Infiltracdo Reativa descrita anteriormente,
pela transformacdo total ou parcial da microestrutura cerimica densa das fibras em uma
microestrutura co-continuous formada por alumina e metal infiltrado em seus poros, conseguida

ap6s os compdsitos serem submetidos a temperaturas elevadas,



Capitulo 2

Revisdo Bibliografica

2.1 Fibras Ceramicas Silico-Aluminosas

As fibras silico-aluminosas utilizadas neste trabalho foram durante um longo periodo
utilizadas apenas como revestimento refratirio/isolante em equipamentos térmicos industriais.
Sua composi¢do quimica baseia-se em 6xidos cerdmicos de elevado ponto de fusdo, e os produtos
finais usualmente apresentam alta porosidade, conferindo aos mesmos baixa condutibilidade
térmica, justificando aplicagbes em temperaturas de até 1200 °C. Somente nos tltimos 20 anos a

produgéo destas fibras tem sido direcionada para aplicages em compésitos de matriz metalica.

No processo de obtengdo utilizado para a produgdo das fibras, as matérias-primas na forma
de gréos de silica (quartzo - Si0;) e alumina (corundum - AL Os), sdo findidas em forno elétrico.
O material fundido ¢ vazado por gravidade na regido inferior do forno, onde um forte jato de ar
direcionado contra o liquido ¢ responsavel pela sua transformagdo em fibras. Este processo tem
sido utilizado desde a descoberta das fibras na década de 40 (Stern, 1991) sendo denominado de
blowing, ou sopro de ar. Além deste processo é possivel a produgio das fibras através de rolos
refrigerados que giram em alta rotagdo logo abaixo do fundido vazado. Ao cair sobre estes, o
fundido € transformado em fibras com auxilio da forca centrifuga adquirida, sendo o processo

chamado de spinning.



As fibras cerimicas sfo perfeitamente cilindricas e apresentam uma superficie isenta de
defeitos de formagdo, além de ndo se verificarem falhas internas. Seu didmetro médio estd no
intervalo de 2 a 3 pm, com grande desvio padriio. Seu comprimento é muito superior ao
didmetro, podendo variar com a formulagio empregada ¢ também caso haja algum processo de
beneficiamento posterior. S#c encontrados na literatura valores entre 0,5 mm e alguns

centimetros para o seu comprimento {Gregolin, 1995).

As fibras cerdmicas apresentam em sua constitui¢dio, além das fibras, grandes particulas
denominadas shot. O final do processo de fibralizagio no método blow ou spinning é a formagio
indesejavel destas particulas aproximadamente esféricas (com um lado alongado na forma de
gota) presas ao final de cada fibra formada (Miiller, 1982). Segundo Miiller, a quantidade de shot

pode variar de 25 a 55% em peso do material, conforme o processo adotado.

Nas aplicagdes destas fibras em compésitos de matriz metalica, € necessaria a remogio das
particulas de shot, pois estas ndo fornecem reforgo adequado a estrutura como € o caso das
fibras, além de servir como uma regido de nucleagiio de micro-trincas (Chi, 1986). Esta remocéo

aumenta bastante o custo das fibras beneficiadas devido a alta frag3o de shot presente.

O répido resfriamento a que é submetido o material fundido no processo de fabricacio
confere as fibras uma estrutura completamente amorfa na temperatura ambiente, Com o aumento
da temperatura da fibra, surgem fases cristalinas em temperaturas bem definidas. A mulita
(3AL05-28i0s), fase estavel do sistema silica-alumina, é o primeiro cristal a formar-se em
temperaturas de cerca de 950 °C. A cristobalita (forma polimorfica da silica), comega a surgir a
partir de 1200 °C (Zhen, 1990). Se submetida por longos periodos a temperaturas elevadas, toda a
sua estrutura fibrosa ¢ transformada em cristais de mulita e cristobalita. [Qotsuka, 1993].

A utilizagio destas fibras como refor¢o de compdsitos de matriz metdlica tem sido restrito
quase que totalmente a matrizes de aluminio e suas ligas. A presenca de cerca de 50 % de SiO;
em sua composi¢do, além do fato de que os preformados porosos confeccionados para
processamento squeeze casting utilizam ligantes de silica amorfa , tem fornecido evidéncias ao
longo dos anos da ocorréncia de reagdes de redugdo da silica pelo aluminio liquido infiltrado

nestes preformados. Muitos esforcos tém sido feitos pelo autores de varios trabalhos no sentido
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de evitar a reagdo da silica com o aluminio, sendo que esta reagio tem sido tratada como uma
ocorréncia degenerativa das propriedades das fibras, embora nio tenham sido encontrados
trabalhos especificos que comprovem esta teoria. Varios trabalhos tem sido publicados com a
utilizacio destas fibras em compésitos metilicos, particularmente envolvendo anilise nas reaces
de interface (Yaomin 1994; Nath 1999; Bar 1998; Prakasan 1997, Muthukumarasamy 1995;
Wang 1996; Kavecky 1996; Mogilevsky 1995)

Kavecky (1996} estudou a fabricagfio de compésitos com a utiliza¢do de reforcos fibrosos
silico-aluminosos conhecidos como Sibral (45 a 48 % alumina ¢ 51 a 54 % silica) imersos em
matriz de aluminio (99,8 %) obtidos por técnica de infiltragfo sob pressdo na temperatura de 700
°C. O autor detectou forte interac3o quimica entre as fibras e a matriz de aluminio, identificando
a reagfio de reducfo da silica (presente nas fibras) pelo aluminio como principal responsavel pela
existéncia de uma alta energia de ligagdo interfacial do compésito. As fibras apresentaram
superficies parcialmente reagidas com o aluminio e o autor identificou o resultado desta reagéo
(utilizando microscopia de transmissdo) como sendo a-Al;Os e aluminio, além de algum silicio,
apesar da temperatura utilizada nos seus experimentos (700 °C) ser bastante inferior a
temperatura utilizada por outros autores na produgio de compbésitos baseados na reagdo de
redugio da silica (tipicamente 1100 °C para a obtencgdo de a-ALO; na téenica de infiltragiio
reativa). Como o autor utilizou preformas confeccionadas com as fibras silico-aluminosas, que
tendem a fornecer as fibras uma orientagfo aleatoria segundo um determinado plano, e ainda por
ter ensaiado em tragdo com aplicagdo da carga perpendicular a este plano de orientagfio, suas
superficies de fratura mostraram grande quantidade de fibras fraturadas longitudinalmente, sem a
ocorréncia de descolamento interfacial destas com a matriz, sendo que esta ocorréncia foi

justificada pelo autor devido a forte ligacdo interfacial provocada pela reag3o na interface.

De forma mais abrangente, a ocorréncia de reagio entre o aluminio e a silica tem sido
observada nos ultimos 10 anos em estudos envolvendo a utilizagdo de silica como ligante
inorgénico na elaboracdo de preformados fibrosos ou particulados, sendo que a reacfio de redugio
da silica pelo aluminio usualmente € citada, ou ainda como elemento participante nas reagdes
interfaciais envolvendo ligas de aluminio ou magnésio (Kobashi 1997 (JIM); Kobashi 1997
(Journal of Materials Science)). A ocorréncia da reacio em relagio a silica presente na
composi¢do das fibras, ao contrério, ainda foi pouco estudada. A presenca da silica tem sido mais
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profundamente estudada com relagfio a reforgos de SiC que apresentam uma fina camada de
silica em sua superficie a qual participa dos fenémenos interfaciais ocorridos entre as particulas e
ligas de aluminio (Guo 1998; Laurent 1996; Zhong 1996; Dudek 1996; Ma 1996, Dhandapani
1994). Ou ainda na interagdo entre ligantes silico-aluminosos utilizados para a confecgdio de

preformas de fibras de alumina e ligas infiltradas de Al-Cu-Mg-Ag (Rourke 1996).
2.2 Fibras Ceramicas de Silica

As fibras de silica utilizadas neste trabalho sfio corpos minerais oriundos de depésitos
geologicos existentes em abundéncia no Brasil. Sdo denominadas de espongilitos ou espiculos de
silica. Sdo o resultado de precipitagbes biogenéticas realizadas por esponjas de agua doce que
utilizam os espiculos como uma forma de suporte em sua estrutura. Estas esponjas sdo os animais
mais primitivos dentre os pluricelulares conhecidos. Existem aproximadamente 5000 espécies de
esponjas conhecidas com cerca de 150 de agua doce. No Brasil os indios j4 utilizavam misturas
de argila e espiculos na producéio de cerdmica vermelha. Mais vulgarmente, sedimentos ricos em
espiculos sdo conhecidos no Brasil como “pé de mico” sendo utilizados com freqiiéncia na
produggo de tijolos como elemento de reforgo. A avaliagio geoldgica dos depésitos estima uma
reserva de 5 milhdes de toneladas em todo o pais o que incentiva o desenvolvimento de

aplicacGes para este material (Machado 1998).

As fibras ou espiculos ndo se encontram na natureza na forma de silica pura, possuindo
igualmente pequenas quantidades de alumina, ferro e metais alcalinos, alguma matéria organica
e residuos de areia, argila e diatorndceas. Sua utilizagdo na forma de fibras de silica necessita
portanto de um beneficiamento. A parte com maior teor de silica nos espiculos, corresponde as
fragdes granulométricas retidas em peneiras de 38 a 150 um. A anilise quimica da tabela 2.1
representa estas frages analisadas (Machado 1998).

A anélise por difragdo de raios-x da fragfo retida em 150 pm demonstra a presenca de 44 %
de material cristalino na forma de quartzo, caulinita ¢ anatdsio. Andlise por microssonda
demostrou a presen¢a de carbono nas espiculas que podem ser restos de matéria orginica

depositado em sua superficie, ou fazer parte da sua composicio (Machado 1998).
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Tabela 2.1 — composi¢do quimica dos espiculos retidos
em diferentes peneiras granulométricas (% em peso)

Perda ao fogo 5.83 6.13 6.86
Si0, 97.22 98.50 898.57
TiO, 0.39 g.12 0.06
AlO4 1.72 0.95 1.14
Fe, 0, 0.35 0.3 0.14
MnO 0.01 0 o
Ca0Q 0.12 0.04 0.05
MgO 0.04 0 0
Nz,0 0 0 o
K0 0.14 0.08 0.04
Po0s 0.01 t] 0

Mais recentemente a utilizagio destas fibras como reforco cerdmico em matriz de aluminio
foi explorada pelo presente autor nos 3 artigos citados de 1999 (Gregolin 1999 3 artigos). Nio
foram encontradas outras referéncias ao uso destas fibras na 4rea metaltrgica indicando ser esta
uma é4rea de grande potencialidade devido as grandes quantidades disponiveis do material em

nosso pais.
2.3 A Técnica de infiltragdo Reativa

Brondyke (1953) foi um dos primeiros autores a publicar trabalho sobre as possiveis
interagbes quimicas entre silica e aluminio ocorridas em altas temperaturas. Seus estudos
investigaram a utilizacdo de refratdrios silico-aluminosos para condugdo de aluminio liguido na
indiistria metalirgica. Eram conhecidas na época as interagdes entre os dois materiais, causando
deterioragfio nas pecas refratdrias através de uma penetragio gradual do aluminio no refratario. O
resultado desta interac@io seria a producdo de alumina (corundum) e silicio. O silicio seria
liberado para o banho de aluminio sendo transportado, segundo a reacio 4Al1+3Si0,~>
38i+2A1,0s. Esta liberacdio seria prejudicial ao processo, ja que em muitos casos o silicio seria

considerado como impureza, particularmente no processamento de ligas de aluminio com baixo

11



teor deste elemento. O autor, pela descrigdo da reagiio de redugio da silica acima, identifica a
silica presente nos refratdrios como principal responsavel pela ocorréncia deste fenémeno. A
silica estaria presente na formulagdo dos refratarios silico-aluminosos em diferentes
concentragdes, sendo que a auséncia desta impediria o fendmeno de penetragiio do aluminio. O
autor simulou o processo pelo contato direto entre o aluminio liquido e as pegas refratérias,
utilizando varias concentragdes de silica nas composi¢des. Mesmo refratarios com teor reduzido
se silica (< 1%) na sua composi¢io apresentaram este comportamento, O autor ensaiou também
pecas refratirias feitas de pura mulita (3A1;05-28i0;), cerimica de propriedades nobres da
familia silico-aluminosa, obtendo resultados idénticos de penetragdo do aluminio. Analises
quimicas da regifio atacada (reagida)} nos refratirios utilizados demonstraram a presenca de 5 %
de aluminio e 6 % de silicio metélico. O restante encontrado nesta regidio foi identificado como
sendo essencialmente alumina (corundum). Qutras conclusdes do autor foram o aumento na
velocidade de penetragdo do aluminio com o aumento da temperatura de contato, sendo que a 704

°C a interagdo € minima e acima de 760 °C esta velocidade aumenta de forma consideravel.

No inicio da década de 50, foi desenvolvida uma técnica de obtencdio de compoésitos de
matriz. metalica com a utilizagido de fibras continuas como elemento de reforgo, baseado no
recobrimento ou prote¢ido superficial destas fibras com o metal da matriz. As fibras assim obtidas
eram posteriormente orientadas em feixes e prensadas a quente formando um compdsito com
reforgos continuos e excelente distribuig#o espacial das fibras. O par silica/aluminio foi uma das
muitas combinagdes testadas neste tipo de processamento, ao ponto da empresa Rolls Royce
{Grayson 1983) ter encomendado um estudo sobre as reais potencialidades de utilizagdo deste
novo compdsito em rotores de turbo-compressores para a indstria aero-espacial. Arridge (1967),
estudou em detalhes as varidveis envolvidas neste processo de recobrimento e prensagem a
quente para o par fibras de silica/aluminio, apresentando os primeiros modelos para simulagdo do
processo de solidificagdo da fina camada de aluminio formada ao redor das fibras. Altissimos
Limites de Resisténcia foram reportados neste periodo para o par aluminio/silica (793 MPa),
sendo que mesmo em temperaturas da ordem de 400 °C, apenas metade deste limite era perdido.
Entretanto, constatou-se que em temperaturas acima de 300 °C, ocorria um fenémeno
degenerativo na estrutura da silica provocado pela sua reagdo com o aluminio, ao ponto de serem

afetadas as propriedades mecénicas das fibras utilizadas, de forma que este par de materiais
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nunca foi utilizado em aplicagSes envolvendo altas temperaturas como € o caso dos rotores de

turbo-compressores desejada.

Baker (1968) publicou um trabalho sobre a utilizagdo de /"gzczgif::
fibras de silica como reforgo de aluminio baseado no recobrimente  chama das fibras
das fibras com uma camada do metal e posterior prensagem a <= fbra de
quente de um feixe de fibras, conforme descrito anteriormente por | |—sica
Arridge. Na figura 2.1, reproduzida do trabalho original do autor 9940 %m
observa-se a técnica empregada. O artigo ndo informa a canal de fibra recoberta
temperatura do banho de aluminio, mas refere-se a este como a[im;ont;@o " Pelo aluminio
sendo apenas alguns graus acima do seu ponto de fusfio. Nio faz @
referéncia também sobre a pureza do aluminio e da silica

utilizados. A fibra de silica ao final do processo, apresenta-se Figura 2.1 — Ilustraggo do

. . . processo de recobrimento das
recoberta com uma camada de aluminio representando uma frag80  fibras de silica pelo aluminio.

em volume de silica de 50%. Em seguida os feixes fibrosos Baker (1968)
recobertos sdo alinhados e este conjunto prensado a quente

na temperatura de 500 °C a 76 MPa, sendo a pressio b J— r‘efo@ado
mantida durante um periodo de uma hora. Segundo o autor, / comsilica
estas condicdes de processamento foram suficientes para ;‘;m_ i
garantir uma perfeita ligagdo metalirgica aluminio/aluminio. “E!t

Sobre condi¢bes normais de processamento, incluindo a ;::690 ]
possibilidade de quebra de algumas fibras por forca das E‘m_ R 58 ]
tensdes de compressdo envolvidas no processo de E 4

prensagem, Limites de Resisténcia da ordem de 760 MPa %m‘ .
puderam ser obtidas para o compésito final. E

fstanei 5 - P& de alumini
Segundo o autor, a resisténcia a tragdo do compdsito oo

¢ diretamente influenciada pela temperatura do ensaio, mas ¢ = =

preservando propriedades ndo obtidas numa liga de aluminio Temperatura de teste (°C )

Figura 2.2 ~ Diminui¢éo no LR em

puro ensaiada em alta temperatura. Na figura 2.2 vemos o funcdio da temperatura de ensaio para

imi esisténcia obtido para o compésito ensaiado em os compdsitos feitos com fibras
Limite de R p po: 0 e continuas de silica. Baker (1968)

: a FTTRITITA B,
temperaturas de até 500 °C. Embora a queda na resisténcia UNITCAMD
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mecénica seja significativa a medida em que a temperatura se eleva, os valores obtidos para
temperaturas altas (acima de 400 °C) sio muito superiores aos possiveis de serem obtidos numa
matriz de aluminio sem reforgo, Pelo grafico, observa-se uma aceleraciio na queda da resisténcia
em temperaturas acima de 300 °C. Esta queda brusca na resisténcia seria devido ainda apenas a
perda de resisténcia da matriz déctil, pois tratamentos a 400 °C durante um periodo de 500 horas

ndo provocaram alteragSes expressivas na resisténcia mecénica das fibras ensaiadas a temperatura

ambiente.

Tratamentos entre 400 e 565 °C resultaram numa queda mais expressiva no LR, que
passou a ser dependente do tempo e temperatura de tratamento. Tratamentos por periodos muito
curtos (~1 min) em temperaturas entre 565 e 643 °C provocaram uma perda de até 20% no LR
original do composito. Tratamentos em temperaturas de 643 °C resultaram numa violenta reagio
exotérmica justificada pela ocorréncia da reagdo de redugio da silica pelo aluminio
(4A1+3Si0,> 3Si+2A1,0;) . Segundo o autor, o processo de difusdio entre aluminio e silica em
temperaturas abaixo de 400 °C ¢ muito lento, nfio possibilitando a ocorréncia da reagio de
redugdio de forma expressiva mesmo apés 500 horas de tratamento nesta temperatura. Entre 400 e
565 °C durante 500 horas alguma reagfo ocorre, sendo responsavel pela degradagio de cerca de 5
% no didmetro das fibras. Acima de 565 °C, é observado um aumento abrupto na velocidade

desta reagdo, provavelmente devido a formac#io de composigéo eutética Al-Si liquida na interface
das fibras.

Desta forma, o trabalho conclui a possibilidade de utilizacio da silica como elemento de
reforgo em aluminio em temperaturas de até 400 °C. Até este limite de temperatura, a resisténcia

do composito parece nio ter dependéncia com ¢ tempo

x 200°C
de exposi¢do nesta temperatura. Na figura 2.3 vemos ~ L Q e
, . . g 405 _ -
no gréafico obtido pelo autor o tempo necessario para = e 8
. .. . “‘"300“ [ °
que ocorra faléncia do compésito submetido a uma & -
& 150} #
tensdo constante. Temperaturas de 200, 300 e 400 °C &
foram ensaiadas e apesar de uma pequena inclinagio 026 40 e 8 108 120
; . i Tempo até a faléncia {(hs)
observada nas retas, € conclusivo pelo autor que até o
limite de 400 °C o compdsito ndo apresenta tendéncia Figura 2.3 — Tempo para ocorréncia de

faléncia. Baker (1968)
a faléncia. Tempos superiores a 1000 horas também
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confirmaram esta conclusfo. Finalmente verifica-se que Baker nio entrou em consideragdes
sobre as caracteristicas microestruturais encontradas na superficie da fibra de silica onde ocorreu
reacdio, limitando-se a trata-la como uma ocorréncia degenerativa na estrutura fibrosa. O trabatho
de Baker aparentemente foi baseado nos estudos iniciais de Cratchley (1964) que possibilitaram a
obtengdo de resultados detalhados com relagdo as propriedades mecénicas do mesmo compésito.
As fibras de silica possuem alto Limite de Resisténcia, mesmo apés serem submetidas a periodos
prolongados em altas temperaturas. A figura 2.4 extraida do trabalho de Cratchley, ilustra este

Limite de Resisténcia até temperaturas de 700 °C.

Segundo o autor, a maior parte desta alta 1 : 300 oC

resisténcia das fibras de silica deve-se ao fato de B 400 oC T _55.2
que estas ndo apresentam trincas ou defeitos é" \T
superficiais, de forma que sua superficie deveria ser g g I\\““““ ‘ 414
protegida contra qualquer dano como forma a % h 500 oCT e

. - . 3 T + 27,
presef'var suas ;.)ropnedades mecénicas. As reag’oc-es E i‘f_m\t
guimicas ocorridas entre as fibras e o aluminio ig | 138
seriam desta forma consideradas como danmosas, ~ | = ¢ 700 oC s
pois degeneram o corpo fibroso. i

s 20 g 50 80

tempo de exposicdo { min)

7) estudou d i
Standage (1967) estudou de forma mais Figura 2.4 ~ Limite de Resisténcia das fibras

detalhada os fendmenos fisico-quimicos envolvidos  de silica em fungdo do tempo de exposigio em
diversas temperaturas. Cratchley (1964)
na reacdo em alta temperatura entre silica e
aluminio nas aplicagbes envolvendo o recobrimento de fibras de silica com o metal descritas
anteriormente. Em seus experimentos, utilizou aluminio com pureza 99,99 % e cilindros de silica
com 4 mm de didmetro. Apos terem sido limpos com tetracloreto de carbono e pré aquecidos por
15 min, os cilindros foram imersos no aluminio em temperaturas variando desde 685 até 802 °C
de forma a avaliar as diferentes velocidades de reagdo obtidas na equagdo sugerida pelo autor
como 4A1+38i0,> 3Si+2AbL0;. Andlise de difragio de raios-x mostraram a presenca de 4 fases
na alumina (ALO;) como resultado da reagdo de reducio da silica. Estas fases foram a 1-ALO;,
8-ALO;, a-AlO; (corundum) e Si metalico. O crescimento destas fases (espessura da camada
reagida), dentro do intervalo de temperaturas em estudo, foi sempre linear com o tempo de
contato com o banho de aluminio liquido, conforme pode ser observado na figura 2.5.
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Desta forma, as velocidades de
crescimento da camada reagida na
superficie das fibras de silica atingiu
valores tipicos entre 0,05 ¢ 1,0 mm/h. O
grafico mostra ainda que em temperaturas

inferiores a 735 °C, a retas nio passam

Espessura penetrada (mm)

pela origem, indicando que nestas baixas

5 10 5 30
temperaturas a reacio nio se inicia Tempo { min )

60

imediatamente ap0s ter sido estabelecido ©  Figura 2.5 — Crescimento da espessura reagida em fungio
contato entre os dois materiais, sendo do tempo de reagdo. Standage (1967)
necessario o que O autor denominou de fempo de indugdo para o inicio da reagfo. Segundo o
autor, a reagdo pode ser dividida em 3 partes: A primeira, durante o periodo de inducdo, onde
nenhuma interacio mensuravel existe. A Segunda produz n-alumina e a terceira etapa € a
formagdo de O-alumina. A presenga de o-AbLQO; seria devido a transformacio de fase da O-

alumina e nfo como resultado direto da reaco de redugiio

Breslin (1994) foi o primeiro autor a publicar um trabalho sobre a obten¢do de um
composito formado a partir da reagdo entre aluminio liquido e um corpo de silica, obtendo neste
processo um corpo integro formado por duas fases (aluminio e alumina) entrelagadas e continuas.
Este primeiro trabalho precedeu a patente do mesmo autor requerida no ano anterior (Breslin,
1993). Nesta patente, o autor faz referéncia a possibilidade de utilizacdo de outros 6xidos de
sacrificio e metais para obtengdo de uma microestrutura co-continuous, além do par
aluminio/silica. Descreve a possibilidade de utilizagdo de mulita (3AL05-28i0;), titania (TiO,),
carbeto de titdnio (TiC), zirconia (ZrO,), carbeto de zircdnio (ZrC), nitreto de zircénio (ZrN),
nitrito de silicio (S1:N4), carbeto de silicio (SiC), 6xido de magnésio (MgQ) e carbeto de titinio
(TiC) como precursores geométricos a serem reduzidos pelo metal. Para os metais que no estado
liquido provocariam a redugfo dos corpos dxidos descreveu a possibilidade de utilizagdo de ferro,
niguel, cobalto, magnésio, titdnio, tantalum, tungsténio, ytirium e nidbio, além do aluminio ja

mencionado.
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Breslin (1994, 1995) utilizou em
seus experimentos corpos de silica
macicos obtidos a partir de silica vitrea de
pureza Optica ou entfo de silica fundida
de alta pureza. Os ensaios foram
realizados em temperaturas variando entre
700 e 1300 °C. No ensaio, os corpos de
silica foram submersos no aluminio
liquido e iniciava-se entre estes uma
reagdio de redugdo, sendo a silica
consumida ao longo do tempo e dando

lugar 2 uma nova fase identificada como

sendo alumina (Al:O;) obtida segundo a
equagio: 3SI0A S AN S 2 A O St eeagadas btidas e sommpinic Co. A T cocus
representa o aluminio ¢ a fase clara a alumina. Breslin

Desta forma, o corpo de silica é (1999)
consumido pela reagdo até atingir-se seu
esgotamento completo. No lugar do corpo
de silica, surge uma fase de o-ALO;
(corundum) entrelagcada com aluminio de
forma que ambas as fases se
interconectam, formando wuma rede
espacial que ocupa o lugar do corpo de
sflica original. Na figura 2.6, reproduzida
do trabalho original de Breslin, so vistas
as duas fases entrelagcadas e continuas no
compdsito obtido. Na figura 2.7, também

extraida de  Breshn, Venmos a

microestrutura final de alumina, apos o

metal aluminio ter sido removido por

Figura 2.7 — Imagem obtida em MEV do compésito C*

. S apos o aluminio ter sido removido por ataque guimico.
atague quimico. A continuidade da Bresiin (1995)

alumina é evidente.
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Como as duas fases s3o espacialmente continuas e interconectadas, este tipo de compésito
foi identificado por Breslin como co-continuous . Breslin denominou o comp6sito obtido de C*
fazendo referéncia a Co-Continuous Ceramic Composite. O corpo de silica serve tanto como
precursor geomeétrico, definindo o formato do compésito final, ja que o novo compésito formado
reproduz a geometria original do corpo de silica, como fonte de oxigénio necessario para a
formagéio de alumina. Segundo Breslin, a temperatura ideal para o processamento deve ser acima
de 1000 °C, quando se consegue os melhores propriedades mecinicas em funcdo da fase alfa
alumina formada. Abaixo desta temperatura ndo se consegue a obtencdo de g~alumina, mas sim
de O-alumina a qual apresentaria propriedades mecénicas bastante inferiores ao corundum de
forma que o composito final obtido teria propriedades também inferiores. Segundo Breslin, as
razbes para que houvesse a formagfo de o ou 6-alumina acima ou abaixo deste intervalo de

temperatura de 1000 °C ainda nfio seriam conhecidas.

Ainda em Breslin (1994) foram estudadas as influéncias da temperatura de
processamento, dentro do intervalo 700 a 1300 °C no processo de formagdio da fase alumina.
Foram identificadas 3 faixas de temperatura (figura 2.8), nas quais observou-se distinta variagio

na composic#o das fases formadas, além de variagdes significativas na velocidade da reaco.

20

18 4 o
1 regifio

16 intermedisria
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124 : :
q regidio de baixa : regido de alta
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1 W E v 1

T T ¥ T L 1 L L i L3 :
880 700 800 c0 1000 1100 1200 1306 1450

Espessura reagida em 4 horas { mm )

Temperatura { °C )

Figura 2.8 — Variag8o da espessura reagida com a temperatura de processamento.
Breslin {1994)
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Pelo grafico, observa-se que Breslin classificou as regides de estudo em regides de baixa,
intermediaria e alta temperatura. Na regido de baixa temperatura de processamento (< 800 °C) foi
observado o surgimento de uma microestrutura co-continuous entre aluminio e alumina sendo
que apenas foi detectada a presenga de 8-alumina na fase cerimica do compésito. Constatou-se
ainda que a dependéncia da espessura da camada reagida com a temperatura niio & expressiva
nesta regido. Na regifio classificada como de temperatura intermediaria (800 a 940 °C) ,
igualmente obteve-se microestrutura co-continuous entre Al e ALO;, sendo que na fase cerdmica
formada, foi encontrada a fase 6-alumina com a presenca de colénias de fase g-alumina dispersas
em seu interior. Ja para a regifo de alta temperatura (acima de 940 °C) obteve-se apenas fase q-
alumina co-continuous com o aluminio. Nesta regifio de alta temperatura, observa-se uma forte
dependéncia da espessura da camada reagida com o aumento da temperatura de processamento, a

qual aumenta progressivamente até o limite de 1300 °C abrangido no estudo.

A microestrutura do compésito foi analisada por EDS de forma a obter um espectro
caracteristico nas duas fases visualizadas anteriormente. Conforme observado na figura 2.9, os
picos demostram a presen¢a predominante de aluminio com algum silicio em solugdio na fase
metilica do compésito (figura 2.9-a), e na fase cerAmica a presenga balanceada de aluminio e
oxigénio indica a existéncia de alumina cerdmica (figura 2.9-b). A interface entre as duas fases
foi considerada muito coesa, de tal forma que na preparagio de laminas para microscopia
eletronica de transmissfio observou-se uma minima tendéncia ao descolamento entre as fases

permitindo a preparagdo de laminas com cerca de 100 nm de espessura.

2000 1500
| O O
. 3
1500+ .m
= ;E 1560
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500
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] 100 200 300 400 9 160 200 300 450
keV keV

Figura 2.9 — Picos caracteristicos encontrados por EDS realizado nas fases
aluminio (a) e alumina (b). Breslin (1995)
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Breslin analisou a cinética de ocorréncia da reagéo interrompendo o processo reativo e
medindo a espessura da camada reagida, constatando a baixa velocidade em que esta ocorre. Na
figura 2.10 (a), tem-se o grafico da espessura reativa formada em um periodo de 4 horas de
contato do corpo de silica com o aluminio liquido, para temperaturas de processamento entre
1000 e 1300 °C. Observa-se que espessura aumenta significativamente com o aumento da
temperatura, de tal forma que a velocidade da reagio varia de 0,75 até 10 mm/h. O grifico 3
direita (b) representa a espessura da camada reagida em fun¢fio do tempo de reagdo para
diferentes temperaturas de processamento no intervalo entre 1000 a 1300 °C. Verifica-se que a
velocidade de reagdo € claramente linear para todas as temperaturas ensaiadas permitindo uma
previsdo do tempo necessirio para finalizar a obtengdo do compésito, em funcéio de seu didmetro

(para o caso de um corpo de silica cilindrico como o utilizado por Breslin).

[ -]

2

Espessura reagida (mm)
o
fl

Espessura reagidaem 4 hs {mm)
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T L § ¥ ¥ ] T i 1
100 1050 1100 J1%0 1200 IXS0 1300 0 109 00 300 400
Temperatura ( °C ) N Tempo ( min)

Figura 2.10 ~ Espessura reagida no corpo de silica em fungdo da temperatura de
reac3o (a) ¢ em funglo do tempo para vérias temperaturas (b). Breslin (1995)

Analisando os gréficos obtidos para a velocidade de reagfio, Breslin pode determinar uma
energia de ativagdo envolvida no fenémeno reativo da ordem de 160 KJ/mol. Esta energia foi
considerada muito alta, ndc podendo ser interpretada como sendo proveniente do processo de
difusio de nenhuma das fases envolvidas, como por exemplo o silicio liberado no aluminio, que
tipicamente atingiria valores da ordem de 20 KJ/mol. Breslin interpretou este alto valor de
energia de ativagfio como sendo a energia envolvida no trincamento ou ruptura de wmna das fases
presentes 0 que permitiria a penetra¢do da outra fase nestas trincas e gerando o entrelagamento

observado na microestrutura.
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Desta forma, Breslin apresenta seu modelo para a formagfo do compésito co-continuous
da seguinte forma: com a imers3o do corpo de silica no aluminio liquido inicia-se o processo
reativo entre silica e aluminio e uma fina camada de alumina, resultado desta reaco, ¢ formada
na superficie do corpo submerso, ocupando o lugar geométrico onde anteriormente existia a
silica. Esta transformag8io deve ser acompanhada de uma redugiio do volume desta regido reagida
de cerca de 35%, pois a alumina ¢ mais densa que a silica. O resultado desta redugfio volumétrica
é o trincamento ou ruptura desta nova camada superficial formada permitindo assim que o
aluminio liquido penetre mais profundamente no material através das trincas. Novamente entdio a
reagdo se processa de tal forma que um fenémeno de alto propagacdo tem inicio, até que todo o
corpo de silica tenha sido consumido dando lugar as duas fases aluminio/alumina
entrelagadas/interconectadas ¢ continuas. A figura 2.11 ilustra este processo mostrando as

modificagles na microestrutura do composito até ser obtida a estrutura co-continuous.

aluminio liguido aluminio liguido aluminio ligquido -
R hhharaial
camada de >
alumina inicial alumina
frafurada
silica sélida sifica solida silica solida
{a) b) )

Figura 2.11 - Hlustragio esquemética do processo de formag3o da
microestrutura co-continuous no compésito C*. Breslin (1995)
Segundo Breslin, o processo desenvolvido permitiria a obten¢o de pegas near-net-shape,
pois quando o corpo solido de silica ¢ transformado em um compésito C*, este compoésito reteria
as mesmas dimensdes originais do corpo de silica utilizado de forma que haveria apenas uma

variagdo minima de menos de 1 % no volume original do corpo.

Para ilustrar esta possibilidade de fabricag@io de pegas com elevada precisio geométrica,
Breslin executou 0 método de infiltragdo reativa em um corpo de silica moldado no formato de
um rotor de turbo-compressor. O rotor final obtido, com estrutura C* pode ser visto na figura
2.12. O autor ndo forneceu entretanto, detalhes sobre o processamento para obtencio deste rotor,
especialmente quanto a eliminagéo de algum aluminio solidificado ao redor da pega apés sua
retirada do banho liquido.
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Em fungfo da microestrutura entrelacada
¢ integra enire as fases metilica e cerdmica
obtida no compésito C* desenvolvido por Breslin
e ainda devido as excelentes propriedades
interfaciais observadas entre estas fases, elevadas
propriedades  mecéanicas sdo obtidas no
compésito final. Na tabela 2.2 sdo descritas
algumas destas propriedades determinadas pelo
autor. O compésito apresenta uma densidade
considerada atrativa jd4 que nfo ¢ tio elevada
como a da alumina pura. A condutibilidade
térmica obtida € cerca de 2 vezes superior a do

ago, material que viria a ser substituido pelo C*

Figura 2.12 — Rotor de turbocompressor fabricado

por Breslin em material C* como exemplificaggio

da possibilidade de fabricagfio de pegas near-net-
shape. Breslin (1995)

em muitas aplicagdes. O coeficiente de expansio térmica encontrado foi bastante baixo, cerca de

metade do obtido em um ago, o que viabilizaria a utilizacdo em pecas com geometria de precisdo

para trabalho em temperaturas elevadas.

Tabela 2.2 — Algumas propriedades encontradas

por Breslin para o compésite C* desenvolvido

Na figura 2.13 pode ser visto o grafico para a variago da resisténcia a fratura na
compressdo do compdsito C* em fungdio da temperatura de ensaio. A resisténcia inicial de cerca

de 750 MPa a temperatura ambiente € bastante elevada e embora esta tenha uma diminuicio
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expressiva com o aumento da temperatura, observa-se que em torno de 800 °C (quando a fase
aluminio devera estar completamente liquida) o compésito ainda apresenta uma resisténcia de
200 MPa, bastante elevada para temperaturas desta ordem.
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Figura 2.13 - Variagfio da resisténcia a compresséo com a
temperatura para o compésito C*. Breslin (1995)

Seguindo os passos delineados por Breslin, varios outros autores publicaram a partir de
1996, trabathos envolvendo a utilizagdo de um éxido de sacrificio como precursor para a

obtengdo de um compdsito co-continuous a partir da técnica de infiltragdo reativa descrita.

Liu (Scripta Materialia 1996) publicou uma interessante abordagem sobre os critérios
necessdrios para a obtengdo de compodsitos com morfologia co-continuous a partir da imersdo de
corpos oxidos em metais liquidos. Segundo o autor, a reagdo de troca quimica (equac¢io de
redugo) envolvendo um corpo 6xido em contato com wm metal liquido poderia ser escrita de

forma generalizada como :
2 2p 2 2x
—8a,0,(s5)+— Me(l}=— Me O, (5) + —Sa(s
y ¥ ) q ) q P q( y ( )

onde Sa;0, representa o oxido de sacrificio, Me,0, 0 novo éxido que ird se formar, Me o metal
redutor e Sa o metal produzido pela reagfo. Desta forma, quando aplicada ao par silica/aluminio,

onde Sa,0, = Si0; e Me=Al, a reagfio assumiria a forma ja conhecida
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Si0,(s) + %AI(Z) = %Alzos (s) + Si(s)

No caso acima, a existéncia de canais interconectados de aluminio seria um pré-requisito
ndo somente para a ocorréncia continua da reagéo de redugio mas também para a formacdo de
uma fase interconectada do metal solidificado nos vazios da fase cerimica propiciando assim a
obtengBo da microestrutura co-continuous desejada. Desta forma, obrigatoriamente devera
ocorrer uma diminui¢io de volume na transformagio do ¢xido de sacrificio para o novo 6xido
formado, de tal forma a permitir o surgimento de canais, originados por esta diminuig8o de

volume, por onde o mecanismo de troca se processaria eficientemente, permitindo a

interconectividade entre as novas fases formadas.

Abaixo sdo descritos os 3 critérios apresentados pelo autor para que esta diminuicfio no

volume propicie a interconectividade no composito Me,O,/Me :

sxido de sacrificio (2/%)Sa,0,.

oxido {2/g)Me, O, deve ser mais estd

@

mas menor que o ponto de fusio do 6xido dﬁ

Para uma visualizagdo mais facil dos dois primeiros critérios o autor sugere uma forma
grafica onde os eixos representando o volume especifico dos diversos oxidos de interesse e as
correspondentes energias de formacgio fornecem uma maneira apropriada de avaliar as possiveis
combinacdes entre estes 6xidos € os metais redutores. Esta forma grafica pode ser vista na figura
2.14, para a temperatura de 1000 °C, onde temos no eixo x o volume especifico ocupado pelo

4xido € no eixo y o valor de AG® .
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Assim sendo, de forma a

a
satisfazer os dois primeiros critérios, +Cub
. ~ 50
para que haja a formagio de um novo *NO
wOo2
. . . *, + FalQ4
oxido, este deve estar situado a G .4 MoO2
2 + _MgFs,
. ~ s
esquerda (menor volume) e abaixo = vo2os FRRes
) 0 aso 4 * Jazas .
(menor energia de formagdio) do éxido < L Qo VROt vai2
. . o2 :
utilizado como sacrificio (a ser 201 ea203, 422 us
HGARO4 o 100 +v202
reduzido pelo metal). Apesar dos 18 o2 e
250 4 + t -
metais presentes no grifico, apenas o 1 20 2 L 3 0
: v fem?}

Al, Mg e Ca podem apresentar-se

;. 0 Figura 2.14 — Energia livre versus volume especifico para a
liquidos na temperatura de 1000 °C e temperatura de 1000 °C . Liu (1996)

poderiam ser utilizados como metais

redutores. Seus oOxidos correspondentes: ALO; MgO, Ca0, MgAhQO,, CoALO; NiALO,
MgCr;04 e MgFe2Os  podem ser considerados como candidatos a 6xidos (2/g)Me,0, produzidos
pela reagdo de reducdio. Outros metais presentes no diagrama ndio podem ser fundidos na
temperatura de 1000 °C sendo que seus 6xidos podem apenas serem candidatos 2 utilizagio como
oxidos de sacrificio (24)8a;0, . Por exemplo, ALO; e MgO aparecem a esquerda e abaixo do
Si0, de forma que Al e Mg poderiam ser utilizados como metais redutores de um corpo de
sacrificio de SiO: , produzindo uma microestrutura co-continuous ALOs/Al ou MgO/Mg no
compdsito obtido pela reagio de redugfo. Por outro lado, CaO aparece no grafico a direita e
abaixo do Si0O». Uma tentativa de produzir uma estrutura co-confinuous CaO/Ca a partir da
imersdio de um corpo de SiO; em Ca liquido n8o seria bem sucedida pois 0 aumento de volume
no 6xido formado (2Ca0) originaria uma densa camada deste 6xido na superficie do $i0», a qual

agiria como uma barreira contra a penetragéo do metal liquido.

Liu (Materials Science and Engineering 1996) estudou as caracteristicas e propriedades
do mesmo composito feito a partir de corpos sélidos de silica de diferentes formatos obtidos a
partir de técnicas convencionais de moldagem de vidro. Utilizou em seus experimentos cilindros
com dimensGes de ¢ 6 mm e altura variando de 5 a 17 mm para a realizagio de ensaios de
expansdo térmica, condutividade elétrica, testes de compressdo e determinagdo do moédulo de
elasticidade. Utilizou ainda aluminio com pureza 99,9 % adotando a temperatura de

processamento de 1100 °C obtida em forno elétrico e sem controle de atmosfera.
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Segundo Liu, compdsitos obtidos pela técnica de infiltragfo reativa, que proporcionem
uma microestrutura tipicamente do tipo co-continuous, com as fases presentes entrelagadas e
interconectadas, devem apresentar propriedades mecinicas muito superiores as obtidas com
compdésitos utilizando reforgos discretos. Num compdsito com reforgo discreto, as propriedades
finais dependem predominantemente das caracteristicas da matriz utilizada enquanto que em um
composito co-continuous cada fase constituinte contribui de forma expressiva com as macro
propriedades do compésito final. Num compésito do tipo C* desenvolvido por Breslin, a fase
cerdmica Al,Os3; propiciard um alto mddulo de elasticidade e alta resisténcia mecanica ao
composito, enquanto que o aluminio metdlico presente nos vazios deixados pela alumina
contribuird com uma baixa densidade, boas propriedades de dureza e bons valores para

condutividade térmica e elétrica.

Liu concordou com a reagiio de redugfo descrita anteriormente por Breslin, onde a
alumina e o silicio sZo obtidos a partir da reagfio entre aluminio e silica, acrescentando que esta
reagiio ¢ exotérmica e apresenta wma energia livre de AG® = - 114,7 kcal quando processada na
temperatura de 1100 °C. Liu concordou com Breslin no que se refere ao inicio do processo
reativo, de forma que a alumina inicialmente é formada na superficie do corpo de silica imerso no
aluminio liquido e crescendo posteriormente para o interior do corpo devido a formagfio de canais
em sua morfologia que propiciam um caminho para que o aluminio atinja camadas mais

profundas no corpo de silica, até que todo o corpo tenha se transformado.

Similarmente ao obtido por Breslin, Liu procedeu estudo

na cinética da reagdo de redugdo, interrompendo o processo em X=kt

b

n
i
T

tempos variando de 5 min a 2 horas para um corpo cilindrico de

N
k
T

6 milimetros de didmefro, e concluiu que a velocidade de reagdo

¢ linear para uma dada temperatura de tal forma que X=kf,

b
3
T

onde X denota a espessura da camada reagida, + otempoe k é

Espessura reagida ( mm )
& &

uma constante caracteristica do material, fun¢fo apenas da

o

0 3¢ 80 90 120

temperatura utilizada. Como resultado final, encontrou uma Tempo de reagso ( min)

constante & de 1,6 mm/hora para a temperatura de 1100 °C. Na Figura 2,15 — Espessura da

figura 2.15 pode ser visto o grafico obtido por Liu com seus camada de alumina versus
oo tempo de reagiio para
estudos da cinética da reacdo. 1100 °C. Liu (1996)
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As avaliagOes na microestrutura do compésito obtido demonstraram que esta é muito
homogénea e composta por duas fases : a-alumina e aluminio, com morfologia tipica de um
material co-continuous. A fase alumina apresentou um tamanho tipico de formagfo (espessura ou
largura dos bragos observados numa amostra polida) de cerca de 2,5 um sendo que o aluminio
presente entre duas camadas de alumina adjacentes apresentou tamanho tipico de 1,5 pm.
Constatou ainda a presenga de particulas de silicio nos canais de aluminio, precipitadas a partir
do aluminio liquido durante a solidificagio, com tamanho tipico de 0,5 um. A analise das
amostras nas quais o processo reativo foi ,
interrompido antes que toda a silica fosse g, rente reativa
consumida, demonstrou a presenca de uma
frente reativa com espessura tipica de 10 um, composito ALO, / Al
situada na interface formada entre o corpo

original de silica ¢ a nova fase ALLOs/Al .

A figura 2.16 ilustra a presenca desta

frente que caminha em dire¢io ao corpo de

Figura 2.16 — Imagem éptica obtida no compésito C*
silica a medida em que a reagdo se processa. parcialmente transformado, mostrando a presenga da
frente reativa. Liu (1996)

Estudando esta frente reativa com o auxilio de
microscopia de transmissdo, Liu determinou que esta apresenta uma microestrutura

extremamente fina formada por silicio e aluminio que s6 podem ser vistos em altissimas
ampliagdes. Nesta regido ndo foi detectada a presenca de a-ALO;, 0 que segundo Liu, indica a
possibilidade de que o oxigénio presente nesta frente reativa exista numa forma metaestavel do
tipo ALOy ou entdo esteja dissolvido no o
074
06+
0S54
044
03
024

G114
o

aluminio podendo ser rapidamente
transportado  para  promover ©

crescimento da fase o-alumina no

composito.

50 10 150 200 750 %0 o 4w 450 0 550
Na figura 2.17 € mostrado o Temperatura ( °C )

Expansé#o térmica relativa (% )

grifico do coeficiente de expansio
) Figura 2.17 - Expansfo térmica do composito C* em fungfio da
térmica expresso na forma percentual, temperatura de trabalho. Extraido de Liu (1996)
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determinado por Liu para temperaturas entre 50 e 550 °C. A figura 2.18 fornece informagdes
sobre a diminuig@o da condutividade elétrica do compésito C* com o aumento da temperatura de

trabatho. Na tabela 2.3 sdo compilados os dados

. * r e — m
relativos as propriedades do compésito C* "E a0t '\
medidos por Liu, juntamente com dados & 07 \_
. . o 300 4 \
bibliograficos relativos as duas fases isoladas, £ . | "\
£
. s T 1 a
alumina ¢ aluminio. Podemos observar, no que se g ** AN
. m 50+ "\
refere as propriedades mecénicas, que tanto 0 2. 4401 \\‘\‘
R
médulo de elasticidade como a resisténcia a B %
0 + + + + t +
© 50 100 150 200 250 3@ 350

-]

compressiio, a microdureza e a resisténcia a

. . Temperatura {°C)
fratura, tiveram um aumento expressivo,

raramente encontrado em compdsitos elaborados  Figura 2.18 — Condutividade elétrica do compésito
C* em fungfio da temperatura de trabalho. Liu
a partir de reforgos descontinuos. (1996}

Tabela 2.3 ~ Propriedades do compésito C* obtidas por Liu (1996)

Liu apresenta ainda sua versdo para o mecanismo de formacgio do compésito C*. A
transformaggo da silica (2,2 g/cm’) em alumina (3,97 g/cm3) ¢ obtida através de uma diminuigio
no volume de cerca de 37,3 %. Esta contragiio da fase a-alumina formada é limitada pela
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geometria da silica ndo transformada de forma que a nova fase alfa-alumina nfio podera existir

com uma estrutura densa mas sim porosa onde o volume destes poros deve corresponder aos 37,3

% de contracio no volume.

Desde que o silicio liberado pela reagio de redugfio pode se dissolver completamente no
aluminio liquido nas altas temperaturas de processamento adotadas, e ambos, Al e Si, estio
interligados com o aluminio fornecido externamente, a fragio volumétrica final do compésito é
controlada apenas pela alteragdio volumétrica entre a silica e a a-alumina. Desta forma, levando
em conta as densidades das fases envolvidas, pode-se prever a fragio volumétrica de alumina
como sendo de 64,7 % sendo que Liu determinou em seus experimentos valores médios de 64,2
%. Na figura 2.19 vemos uma ilustra¢io esquemitica do processo de infiltragfio reativa descrito
por Liu, onde verifica-se a existéncia da anteriormente mencionada frente de reacfio que caminha

para a esquerda até que toda a silica tenha se transformado.

compasito em
crescimento
frente reativa

metal
‘liquido

Figura 2.19 — Ilustraggo esquemdética do
crescimento da camada de alumina no compésito
C* Liu (1996)

Fahrenholtz (1996) utilizou em seus experimentos corpos sélidos cerimicos obtidos a
partic de mulita ou uma combinag¢do de mulita e vidro como precursores geométricos para
utilizagio no processo de infiltragio reativa em contato com aluminio liquido. A mulita é uma
fase cerdmica estdvel e com excelentes propriedades mecénicas em altas temperaturas, sendo
formada pela combinagio de alumina e silica e com formula quimica expressa como 3ALO;-
2810, ou ainda como AlgSi;O13 sendo portanto uma fonte de silica que poderia ser utilizada no

processamento de mteresse. O corpo de mulita puro utilizado apresentava composigdo superior a
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99 % e o corpo de mulita/vidro apresentou composigio aproximada de 85 % mulita e 15 % de
silica vitrea ou amorfa. O aluminio utilizado apresentou pureza de 99,9 %. A temperatura adotada
para proceder a reagdo de redugdo foi de 1200 °C durante um periodo de 12 horas para corpos
tubulares com didmetro externo de 10 mm. Ao contrario dos outros autores ja citados,

Fahrenholtz preferiu utilizar atmosfera controlada por argdnio numa vaziio de 1 litro/min.

Medic¢des realizadas nos corpos de silica antes e apos a transformacéo demonstraram a
possibilidade de obtencdo de pegas near-net-shape, pois foram observadas alteragdes no volume
do corpo de apenas 0,32 £ 0,97 % e 1,42 + 0,42 % para os compdsitos obtidos com o corpo de
mulita pura e para o de mulita com vidro respectivamente. No caso de utilizagio do corpo de
mulita ou mulita-vidro no processo de infiltragio reativa, a reacdo de redugdo entre estes e o
aluminio liquido sofre pequenas alteragSes em relagio a utilizago de corpos de silica puros,
satisfazendo entretanto o critério de formagio de alumina e libera¢do de silicio e também de

liberagéio de aluminio, conforme as seguintes reagdes :

Mulita 100%

Mulita 85 % , vidro 15 %

As equagles descritas acima, sdo evidentemente mais complexas do que as obtidas no
processo de redugdo de um corpo de silica pura, fornecendo entretanto do mesmo modo, uma
microestrutura co-continuous, com entrelacamento de fases alumina e aluminio, similar a

previamente mencionada.

Segundo o autor, em fungfo da formacio de um esqueleto de alumina no lugar
anteriormente ocupado pela mulita, e ainda devido a liberagfio tanto de aluminio, como de silicio
regidas pelas reagdes descritas, 4 eventos poderiam ocorrer em fungiio das equacdes descritas :
(1) O volume do corpo de sacrificio utilizado decresceria em 19 % (2) O volume dos poros
formados no esqueleto de alumina aumentaria em 19 % (3) O aluminio preencheria os espacos
deixados pelo silicio, eliminado pelas reagbes ou (4) qualquer combinacdio de (1), (2) ou (3)

poderia ocorrer.
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Os resultados experimentais demonstraram uma diminuiciio no volume da amostra e
aumento no volume dos poros com o transcorrer da reagdo de redugio, indicando que o aluminio,
constantemente fornecido, deveria ocupar os espagos deixados pelo silicio. Este aluminio
usualmente apresentava teor de silicio de cerca de 1% em peso, ocupando os vazios no esqueleto
de alumina de forma a compensar a diminuigéo de volume associada com a conversdo do corpo

de mulita em alumina.

Na tabela 2.4 , em fun¢do de cilculos estequiométricos , o autor apresenta as relagdes
obtidas nos compositos em funcio da utilizagdo de mulita ou mulita-vidro como corpo de
sacrificio. Baseado em célculos estequiométricos, o autor prevé a variagio volumétrica do corpo
de mulita puro, dependendo do excesso de aluminio na reagdo de reduco apresentada. Esta

relagdio pode ser visualizada na figura 2.20 para valores de silicio de 0 e 6 moles.

Tabela 2.4 — Volume de alumina e aluminio obtidos no compésito final em
fungdo da composi¢do do corpo de sacrificio utilizado e respectivas
densidades. Dados extraidos de Fahrenholtz (1996)

Composigio do corpo . &
Mulita 100% 85 % 15 % 3,7 g/em’
Mulita 85 % , vidro 15 % 74 % 26 % 3,6 g/cm’

Liu (Journal of Materials Science 2 L-
Letters 1996) compliementa seus estudos
anteriores de utilizagdo de corpos de silica

em contato com aluminio liquido e

experimenta 2 utilizacdo de magnésio

puro e liga de magnésio para promover a

Alteragao volumeétrica ( % )

reagdo com a silica de sacrificio, obtendo

<20
com isso compositos baseados nos pares 0 2 4 6 8

Quantidade de Al ( x)
MgO/Mg e MgADLOJAl e com

microestrutura tipicamente co-continuous. Figura 2.20 — Alteragdo volumétrica em fungio da

quantidade de Al. Fahrenholtz (1996)
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Desta forma, comprova que a obten¢do de microestruturas co-continuous nio estaria relacionada
de forma especifica a utilizag8o apenas do par silica/aluminio, estendendo assim o universo de
aplicagdes possiveis para o método desenvolvido por Breslin. Na tabela 2.5 podem ser vistos os 3

experimentos realizados por Liu :

Tabela 2.5 — Ensaios realizados por Liu

Si0, | Al 1100 °C Ar 454 | 3Si0,+4AI>2ALO,+38i
Si0; Mg 950 °C Argénio 65,5 SiOx+2Mg->2MgO+51
Si0; | AleoMgw | 1050°C | Atgonio | -54,7 | 2510, 2AFMg>MgALOSi

O primeiro dos ensaios, envolvendo o par ja conhecido SiOo/Al, serviu apenas para a
comparagdo com 0s outros dois, confirmando os resultados ja obtidos anteriormente por outros

autores.,

Em adicdo aos fendmenos conhecidos para o par SiO»/Al, Liu observou a presenca de
eutético Al-Si formado pelo Si liberado pelos canais na alumina formada e o aluminio fornecido
para a reagdo. Este eutético foi encontrado em uma fina camada préxima a interface do éxido de

sacrificio e do aluminio liquido, conforme visualizado na figura 2.21.

50 um

I Ry 3 L
€ “ZC.; 1 TN Al
a0 S osk el

Figura 2.21 ~ Presenca de eutético Al-Si detectada no experimento
Si0yfAl. Liu (1996)
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Na figura 2.22 vemos a microestrutura formada pela reagfio da silica com o magnésio
puro. O resultado desta reagio € a obten¢io de uma microestrutura extremamente fina e
homogénea formada pelo éxido MgO entrelagado com Mg metalico e ainda uma pequena
presenga de Si e Mg:Si dispersos no Mg. Similar ao observado com a utilizagdo de aluminio
liquido, a maior parte do Si deixa a preforma de silica sendo transportado pelos canais de Mg
interpenetrados com 0 MgQO formado, de forma que este silicio tem a possibilidade de reagir com
o Mg formando a fase Mg,Si detectada ¢ que fica parcialmente retida nos canais apds a

solidificac@o.

Figura 2.22 — Frente reativa formada pela reacfio da silica com o
magnésio. Liu (1996)

No experimento que utilizou a liga aluminio-magnésio para reagir com o corpo de silica
ocorreu uma situagdo um pouco mais complexa. Enquanto que na utilizaco de um metal puro
como o aluminio ou o magnésio existe a possibilidade de formagio de apenas uma fase cerdmica

(ALLO; ou MgO), neste caso existe a possibilidade de formacéio de duas fases cerdmicas,
identificadas no ensaios como MgO e MgALO;, .

O resultado microestrutural ¢ a formag&o de duas camadas conforme visualizado na figura
2.23. A primeira camada composta por MgO/Al forma-se na interface com a liga fundida. A
segunda camada, formada por MgALO4/Al permanece em contato com o corpo de silica ainda

nio transformado.
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Figura 2.23 - Microestrutura do comp(sito obtido a partir do par
Si0w/AlsoMgyo. Liu (1996)

Na figura 2.24 vemos o resultado encontrado por Liu no estudo da cinética da reagfio dos
3 sistemas estudados. A dependéncia do crescimento da camada reagida com o tempo §é
claramente linear para os 3 casos. O crescimento do compésito MgO/Mg em Mg liquido (10
mm/h) € muito superior ao obtido no compdsito Al,0s/Al (1,6 mm/h). O compésito formado por
duas camadas MgO/Al e MgAl,0./Al apresentou crescimento da camada reagida intermediario,

de 4 mm/h,

o

o o o
(4] — [4:] n o 2
e 1 i F '

o

Espessura do compésito ( mm )

8
3
8

Tempo de reacdo ( min )

Figura 2.24 — Dependéncia linear do crescimento da camada
reagida com o tempo. (O) Si0,/Mg (M)Si0,/Al,Mgy, (®)
SiOy/AlL Liu (1996)
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Yoshikawa (1997) estudou as propriedades mecénicas em um compésito obtido pela
técnica de infiltrag@o reativa, trabalhando com corpos sélidos de silica obtidos por fundigdo e
imersos em aluminio liquido de alta pureza (99,99 %) ao ar. Foram estudados e correlacionados
com as propriedades mecénicas, os efeitos causados com a utilizacdio de temperaturas de
processamento diversas entre 800 ¢ 1300 °C. Ao mesmo tempo, o autor estudou os efeitos da
utilizagdo de uma liga Al-Cu como metal reativo no lugar do aluminio. Confirmando os trabalhos
anteriormente publicados, o autor obteve uma microestrutura co-continuous, com a presenca das

fases Al,O3/Al entrelacadas espacialmente.

O teor de silicio presente nos canais de aluminio e detectado por difracdo de raios-x foi
menor que 5 %. Dependendo da temperatura de processamento utilizada dentro do intervalo ja
mencionada, varias diferentes fases foram detectadas no compésito final, além da fase mais nobre
o~-alumina (corundum), obtida em altas temperaturas. Do mesmo modo, foram observadas
alteracBes na taxa de crescimento da camada reagida em fungfo da temperatura utilizada.

Temperaturas mais altas forneceram taxas reativas superiores.

Na figura 2.25 podem ser vistas as espessuras reagidas obtidas para um tempo fixo de
reacdo de 1 hora para as diferentes temperaturas estudadas no compésito Al/SiO,. Observando o
grafico nota-se uma reducdo na espessura reagida (ou reducéo na velocidade ou taxa reativa) em
temperaturas intermediarias de tal forma que a menor velocidade de crescimento foi obtida na
temperatura de 1000 °C. O autor explica que o motivo para esta queda foi a troca entre a

producdo de y-Al:O; (comum na temperatura de 800 °C) para a-AlLO; a partir de 1000 °C.

0.008 Y T T 1 Y T
0.007
0.0606 1
0.005
0.004
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0.001

[¢] [ 1 E | i i 1

€27 727 827 927 1027 V127 1227 1327
Temperatura de reacgio ( °C)

1 ¥ ¥ T
i ] i i

espessura reagida (pm )

1
i

Figura 2.25 — Espessura reagida em funcio da
temperatura de processamento . Yoshikawa (1997)
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O autor ensaiou também a dureza vickers 1000 :

O L] ¥ 1 1
para o compésito, encontrando uma maéxima 800 -
dureza correspondente a temperaturas mais baixas <
£ B00F
que 1000 °C (figura 2.26) quando espera-se a
. ~ A00 k-
formagio apenas de y-ALQ; . Esta diferenga, <« =
aparentemente incoerente ja que espera-se que a 200
fase o-AlO; possua propriedades mecanicas 0 L L 3 1 |
o 727 827 927 1027 M27 1227 1327
superiores a y-Al20;, ndo foi atribuida a fase de Temperatura de reacéo ( °C )
alumina formada, mas a outros fatores ainda Figura 2.26 - Dureza vickers em funcfio da

pouco conhecidos e associados ao tamanho dos ~ ‘SPerana de processamento. Yoshikawa (1997)

canais de aluminio formados no compésito.

Ensaios adicionais de resisténcia a compressdo mostraram que compésitos obtidos na
temperatura de 900 °C apresentaram os methores resultados em relagio a resisténcia a fratura,
Entretanto, resultados obtidos para temperaturas inferiores a 1000 °C tenderam a apresentar uma
dispersdo estatistica muito acentuada conforme visualizado na figura 2.27. A grande diminuiggio
na resisténcia apresentada pelos compositos processados em alta temperatura (1300 °C) &
justificada devido a presenca de grandes vazios na microestrutura formados como defeitos no

processo de solidificacdo dos canais de aluminio.

o7, (MPa)
;
a1} Q
o 0
O
o0 ¢
.

200} )
0 1 i 1 L ¥
727 827 827 10627 1127 1227 1327
Temperatura de reagio { °C)

Figura 2.27 — Resisténeia 4 fratura em ensaio de
compressio em funcio da lemperatura de processamento,
Yoshikawa {1997)
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Os resultados mostrados até agora referem-

se a utilizacio de aluminio puro como metal 700 -
reativo. Para modificar a dureza do compésito

final, Cu foi adicionado por Yoshikawa ao

H,. (kgmm™?)
R

aluminio liquido e entfio procedeu-se a reacdo com 300} -
a silica até o esgotamento completo de um corpo 2001 i
com 5 mm de didmetro. O compésito obtido foi 102 ;: ]
solubilizado na temperatura de 400 °C por 1 hora 67 87 107 127 147 167 187 207

Temperatura de envelhecimento { °C )
seguido de resfriamento em agua. As pecas obtidas

i Figura2.28 - D icke fungiio da
foram entdio envelhecidas entre 100 e 200 °C for 1gura ureza vickers em fungao

temperatura de envelhecimento para o compésito
formado a partir da reagfio com a liga Al-Cu.

um periodo de 4 horas. Na figura 2.28 observa-se o Yoshikawa (1997)

aumento da dureza do material com o respectivo

aumento na temperatura de envelhecimento.

A composi¢do final do compoésito obtido a partir da utilizagdo da liga Al-Cu foi obtida por
microandlise de raios-x tomando-se uma grande area de analise. Os resultados obtidos mostraram
a composicio em peso de : Al 62 %; O 31 %; Si4 % e Cu 3 %. A anilise da microestrutura co-
continuous obtida verificou uma distribuigdo de cobre similar a do aluminio concluindo que o Cu
existe no Al e nfio na Al;O; formada. O Cu ¢ um elemento considerado mais nobre que o Al e
supbe-se que ndo tenha havido uma reagfo de substitui¢@o do Si pelo Cu. Desta forma, o cobre
adicionado foi precipitado na fase aluminio presente nos canais de alumina. O tratamento de
envelhecimento proporcionou a precipitagio do Cu no aluminio e teria contribuido para o
endurecimento por precipitacdo. Os resultados obtidos com o aumento de dureza sio similares
aos divulgados na literatura relativos ao endurecimento por precipitagdo em ligas Al-Cu obtidas

por metalurgia liquida.

Kaneda (1997) muito provavelmente influenciado pelas técnicas de infiltracio reativa
publicadas na literatura aberta, desenvolven um novo método para obtengdo de um composito
utilizando matriz de magnésio (99,97 % de pureza) e refor¢o com particulas de SiC (SiC, com 1,
2,3,4e 8 um).
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Neste método, denominado pelo autor de infiltragio espontinea, mas que pode ser
considerado como uma variacio inteligente da técnica desenvolvida para a infiltragfio reativa,
particulas de silica cristalina (quartzo-o) com didmetro médio de 2 pm, s&o misturadas as
particulas de SiC e esta mistura ¢ posta em contato com o magnésio liquido a 700 °C em uma
atmosfera de argdnio. Kaneda ndo utilizou nenhum tipo de compactagfio para a mistura, sendo
esta simplesmente acomodada no interior de um tubo de alumina e recoberta pelo magnésio. O
resultado obtido pelo autor foi a ocorréncia da infiltragdio espontinea, sem o auxilio de nenhuma
pressdo externa, do magnésio liquido para o interior do corpo poroso, sendo todos os poros
preenchidos pelo metal e ocorrendo reagdo entre o magnésio e as particulas de silica conforme ja

descrito nos experimentos realizados anteriormente por Liu.

A presenga das particulas de SiO; neste experimento é fundamental para que ocorra o
fendmeno de infiltragdo espontinea, sendo que sem a presenca destas particulas foi constatado
que nenhuma infiltragio ocorre. O autor realizou uma série de experimentos variando o tamanho
das particulas de SiC e a concentragfio das particulas de SiO, de forma a determinar as condi¢des
ideais para a ocorréncia da infiltragdo. Na tabela 2.6 s3o indicados os diversos experimentos
realizados por Kaneda.

Tabela 2.6 — Relagio dos 30 experimentos realizados por

Kaneda
cotagem e massa de S S
dicionado ao Sil i
1,2 0 7 15 23 31
2 0 7 15 23 31
3 0 3,5 7 15 23 31
4 6 21 35 7 i5 23 31
8 0 2,1 3,5 7 15 23 31

A figura 2.29 ilustra a construgdo experimental idealizada por Kaneda para efetuar a
infiltragdo do magnésio na mistura SiC/SiO, . A figura 2.30 mostra o resultado obtido nos
experimentos descritos na tabela 2.6. As marcas indicadas por X denotam a ndo ocorréncia de

infiltragdo. As marcas indicadas por A correspondem a ocorréncia de uma infiltragiio apenas
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parcial, com a presen¢a de muitos vazios ndo preenchidos e finalmente as marcas de O
representam a ocorréncia de uma infiltragiio perfeita de forma que todos os poros existentes na
mistura SiC/8i0O; foram preenchidos pelo magnésio, n3o sendo detectadas falhas ou

microporosidades na microestrutura. Neste grafico pode ser visualizado uma linha tracejada que

divide as regides onde ha infiltracio e onde esta nfio ocorre.

TERMOPAR
RESISTENCIA :
ELETRICA CADINHOS DE

ALUMINA

CAMISA DE
AGO

Mg

Figura 2.29 - llustragio do experimento idealizado para obtencgo da
infiltragfio espontanea. Kaneda (1997)

A analise do grafico permite algumas 13 T ' ; T T x T
I . . 3
importantes consideragdes. Primeiro ¢ ?“ xc? © o0 c 0O 4
i ‘ ]
conclusivo o fato de que a inexisténcia de _ s} \ )
|
. . . E gt (! 1
silica misturada as particulas de SiC = 5 H
1
. ay tqe . 4 b -
impossibilita a infiltragdo, de forma que esta 2 x )ﬂ‘\‘ © © o ©
=] )
¢ necessaria para que o fendmeno ocorra. g 3f X A © o o o -
k4 Y
Outra ¢ que a concentragio de Si0, E b
. 8 2t X X \\\ O O O
necessaric para que ocorra a completa e
infiltragdo modifica-se conforme seja o
. . iy X X X X X
tamanho das particulas de SiC utilizadas. R , : ' , ' E
0 10 20 30

Uma outra conclusdo possivel é que Si0, (% em massa)

particulas de SiC  menores exigem : _
Figura 2.30 — Resultados obtidos com a
concentragdes de silica maiores para wuma  variagfo do teor de silica e tamanho de SiC na
infiltragio espontinea. Kaneda (1997)
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infiltragdo eficiente. Particulas de SiC com 8 pm necessitam de apenas 3,5 % de SiO; para que o

fendmeno ocorra.

A figura 2.31 ilustra a microestrutura obtida para o experimento com SiC 3 pm e 31 % de
$i0;. A anilise da microestrutura demonstrou a presenga de MgO e Mg,Si formados a partir das
reagdes :

2 Mg + 8i0,=> Si+ 2 MgO
2 Mg + Si > Mg,Si

A primeira equagdo concorda com os experimentos realizados anteriormente por Liu
(1996) na infiltracdo reativa de SiO, com magnésio. A Segunda reagfo ndo foi detectada por Liu
e refere-se a transformacéio sofrida pelo silicio liberado pela reducdio da silica na primeira
equacdo. Inicialmente tem-se a ocorréncia da primeira reaco havendo liberagéo do silicio para o
Mg liquido até que seja atingido o limite de solubilidade do Si no Mg. Apés ser atingido e
ultrapassado este limite, o Si excedente passa a reagir com o Mg de forma que as duas reagdes
passam a ocorrer simultaneamente. O
resultado final € a presenca das duas fases
(MgO e MgS8i) na microestrutura do
compdsito, juntamente com Mg e as
particulas de SiC. A silica presente
originalmente entre as particulas de

carbeto deixa de existir ap6s todo o corpo

ter sido infiltrado. O autor verifica que a

I 'p -sr -

. Figura 2.31 — Microestrutura obtida apés a infiltragio do
muito finas. Mg. Kaneda (1997)

fase MgO apresenta uma morfologia

formada por um aglomerado de particulas

Kaneda nfo entra em consideragdes detalhadas sobre este aspecto “aglomerado de
particulas” e nem supJe que estes aspectos estejam relacionados com o fenémeno de infiltracio
reativa estudados por Liu (1996) entre silica e magnésio, entretanto, pode-se concluir que a fase
MgO detectada esteja presente na forma de uma estrututura espacial entrelagada com o magnésio

¢ com morfologia co-continuous .

40



Um importante aspecto € observado e experimentado por Kaneda em relagio a frente
reativa que caminha para o interior do corpo de Si0,/SiC. O autor determina que apesar de ter
sido utilizada a temperatura de 700 °C para a infiltragdo do Mg, a frente reativa, que delimita as
regides com e ainda sem reacdo no corpo, atinge temperaturas superiores aos 700 °C utilizados.
Isto se justifica se considerarmos que as duas reagdes descritas anteriormente sfo exotérmicas de
tal forma que o fendmeno de infiltragio espontinea observado pode estar em parte associado com

esta alta ternperatura na frente reativa.

Na figura 2.32 pode-se visualizar as 827
medigdes de temperatura realizadas em 3 pontos § 727
ao longo da regifio a ser infiltrada (obviamente, g 627 |
a frente reativa deveréd atingir estes pontos em g
tempos diferentes), onde verificamos que picos ;.‘% 527
aproximados de 800 °C chegam a ser atingidos. 427
7 P W SV T SO W
Han (1997) publicou um trabalho similar 0 50 100 150 200 250 300

Tempo (segundos)
ao de Kaneda (1997) onde um corpo cerdmico
. . Figura 2.32 - Temperaturas atingidas pela frente

poroso é imerso em aluminio liquido em reativa. Kaneda (1997)
temperaturas da ordem de 1200 °C, propiciando

uma infiltragfio espontinea do aluminio no corpo poroso cerdmico. Nos seus experimentos o
preformado cerdmico poroso foi obtido pela utilizagdio de uma barbotina composta de ALO;,
Si0, e MgO, que apds secagem foi sinterizada a 1350 °C por 3 horas de forma a propiciar a
obten¢do de um corpo cerdmico integro com porosidade interconectada. Inicialmente o corpo
cerdmico era submerso em aluminio na temperatura de 700 °C sendo a seguir elevada esta
temperatura até o limite de 1200 °C. O autor verificon que em temperaturas abaixo de 1200 °C
nfio era possivel obter-se a infiltragdo espontinea do aluminio no corpo cermico poroso. A
explicagio dada para o fendmeno de infiltragdo espontidnea foi que a existéncia de reagfo entre o
aluminio e os materiais constituintes do corpo cerdmico propiciava uma diminui¢do na tensio
superficial entre estes de forma a aumentar o molhamento da cerdmica pelo aluminio. Foram

obtidas velocidades de infiltracdo de 1,5 mm/h na temperatura de 1200 °C. Com este

processamento, 0 compdsito final obtido apresentava uma morfologia co-continuous entre o

o y ;% BY%
RITITARAD
a2 RATAS

S
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aluminio espontaneamente infiltrado e o corpo cerdmico formado pelos 3 6xidos utilizados na
barbotina.

Embora tenha sido reconhecida a existéncia da reagfio 3SiOx(s)+4AKD>2A1L,05(s)+3Si
como umas das que mais favoreceram o processo de infiltragio espontinea, o autor nio entrou
em consideracdes a respeito da provavel microestrutura co-continuous obtida no preformado
cerimico em regifes de localizagio do SiO» restringindo-se a averiguagio apenas da
macroestrutura co-continuous obtida. Desta forma, o autor concentra suas conclusdes nas
questdes envolvendo a capilaridade entre os materiais que seria methorada em funcdo
principalmente de reagbes quimicas envolvidas. Um ponto importante ressaltado no artigo é a
possibilidade de inducdo da reagdio de redugfo da silica pelo aluminio na superficie do corpo
cerdmico (refor¢o) com o objetivo de melhorar a ligag#o entre aluminio e a fase cerimica além de
acelerar o processo de infiltragdo. Esta foi uma das poucas afirmacdes encontradas na literatura,
clara e objetiva de que, a reagio de redugdo da silica pelo aluminio possibilitaria uma forte
ligagdio na interface entre aluminio e silica ao invés de provocar diminuicfio na coesdo entre estes
materiais. Adicionalmente ao trabalho apresentado, Han utilizou ainda Al-3%Si e Al-3%Si-
7,5%Mg como metal de infiltragio, obtendo a infiltracdio espontinea desejada, conseguindo com

isto uma diminuicdo na temperatura necessaria para ocorréncia deste fenémeno.

Ceschini (1998) estudou a resisténcia ao desgaste do compésito C* formado a partir da
reacdo entre aluminio e silica com cerca de 70% de fase AlO; presente , comparando os
resultados com um compésito de matriz de aluminio e reforgo com 20 % de particulas de Al O3
obtido por métodos convencionais de mistura mecénica entre as fases (metalurgia do pé mais
sinterizacdo). Os ensaios de desgaste foram realizados a seco pelo atrito dos corpos de prova
contra uma superficie de ago carbono, com cargas de contato variando de 5 a 30 N, velocidades
entre 0,3 ¢ 1,8 m/s € percursos totais de teste chegando a até 10.000 metros. Para a obtencio no
compésito C* de propriedades de resisténcia ao desgaste, o autor sugere modifica¢es na
temperatura de processamento. Segundo ele, a utilizagio de temperaturas constantes para
ocorréncia da reagdo entre o par AVSIO, possibilita a obten¢io de uma microestrutura co-
continuous homogénea, onde a espessura da camada de aluminio formada (tamanho dos poros na
alumina ou tamanho das células) € da ordem de 5 pm para uma temperatura de processamento de
1100 °C. A utilizagdo de uma temperatura de processamento iniciando-se em 800 °C e com
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aquecimento de 10°C/min até atingir-se 1100 °C possibilita a obtencio de um compésito C* com
maior dureza na sua superficie. Nesta superficie seria formada uma fase, igualmente co-

continuous, com células menores que as obtidas no interior do compésito.

O autor nfo informa o tamanho das [ s S e e s s
novas células formadas na superficie do oo b 3
compoOsito. A dureza na superficie do ;; :
material poderia desta forma chegar a duas E e -
vezes a obtida em seu interior. A figwra 233 5 o f ]
ilustra esta diminuigio da microdureza no 5 8 ° 8
interior do composito obtida nos ensaios do = sof ° F
autor. A figura 2.34 ilustra os resultados de zeeél e e e T n
desgaste obtidos pelo autor de forma superficie Distancia (mm ) centro
comparativa. S#o mostrados os resultados Figura 2.33 — Perfil de microdureza obtido por Ceschini
obtidos para o compésito C* ¢ para duas ligas (199%8)
de aluminio reforcadas com 17 ¢ 20 % de
particulas de ALO; respectivamente. A o7 e

o8 SO SO SO

pouca perda de material de desgaste no | ~9-2014-1754.0p
compésito C* & evidente no grafico, além de
permanecer praticamente constante durante
todos os 10.000 metros de ensaio. E

importante observar que a carga utilizada

Desgaste (mm)

para o compoésito C* retratada no grafico foi

de 30 N enquanto que as oufras duas o3 i i b
. 0 2000 4000 6000 8000  1io*
amostras utilizaram cargas de 20 N, além da Disténcia percorrida (m )

velocidade de 1,8 m/s ser a mais agressiva Figura 2.34 - Resultados de desgaste obtidos para o
atilizada. compésito C4. Ceschini (199%)

Saiz (1999) mais recentemente, aplica as técnicas de infiltragdo reativa ao par
aluminio/silica e aluminio/mulita onde os corpos cerdmicos sdo imersos em aluminio liquido em
temperaturas variando entre 950 e 1400 °C ao ar. Os substratos cerdmicos sio obtidos a partir de

pés compactados e sinterizados com densidades variando entre 50 ¢ 98 % da sua densidade

43



& g T
1 Mulita ) 7
4T 450, 7

tedrica de forma a permitir uma avaliacio também do
fendmeno de infiltracdo espontinea do aluminio nos poros
abertos dos substratos. Na penetracfio de substratos densos
(98% da densidade tedrica), o autor encontra uma varia¢do
no comportamento da espessura da camada reagida

dependendo da utilizagdo de mulita ou silica como éxido

Espessura da camada reagida {mm )

precursor. Conforme visualizado na figura 2.35,

i |

representando um periodo de uma hora de contato entre os 800 1000 1200 1400
Temperatura {°C)

materiais, na utilizacfio de mulita tem-se um maximo de

Figura 2.35 — Espessura reagida versus

espessura reagida na temperatura de 1100 °C. A figura 2.36 temperatura. Saiz (1999)

mostra a espessura da camada reagida em funcio do tempo

de imersdo da silica em aluminio nas temperaturas de 1300
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No caso da silica, 0 aumento da espessura reagida é g3 e .
§ 1 1400°C e
. . E .

progressivo com o aumento da temperatura. A baixa 82 7 & |
o

velocidade de reagéo observada em temperaturas abaixo de 4 ; i 7
=1 i —

1000 °C seria devido a presenca de uma fina camada de g o 7
- . £ i : i

3 r_- r® . . w 0
alumina na superficie do aluminio metalico que dificultaria 0 29{ (401 | 60
empo (min

o contato e a ocorréncia da reagZo entre este e o substrato
. Figura 2.36 — Espessura reagida em
Ceramico. fungdo do tempo . Saiz (1999)

Em ambos os experimentos, o resultado microestrutural tem a forma co-continuous ja
descrita em trabalhos anteriores, formada por um esqueleto de a-AlQO; preenchido por aluminio
com alguns cristais de silicio presentes (figura 2.37). Na interface reativa, localizada entre o
aluminio e o corpo de mulita, a concentrag@o de alumina formada atinge valores entre 85 ¢ 90 %
em peso. Em temperaturas acima de 1200 °C, os canais de aluminio formados nesta interface com
a mulita seriam interrompidos pela alta concentracfo de alumina com a conseqiiente diminunicio
na velocidade da reagdo. J& na interface entre o aluminio e o substrato de silica a concentragfo de
aluminio nos canais ¢ superior sendo possivel manter a fase interconectada metalica com maior

eficiéncia, de forma que mesmo em altas temperaturas a reagio se processaria eficientemente.



Nos experimentos envolvendo os substratos porosos o autor observou o fenémeno de
infiltragio esponténea com o aluminio penetrando nos poros existentes nos substratos e reagindo
com 0 mesmo, sem que fosse observada uma
camada reativa na interface entre o substrato
cerdmico e o aluminio. Esta infiltragio seria
dependente da temperatura , existindo uma
temperatura critica a partir da qual o
fendmeno ocorreria. A temperatura critica
para a infiltragdio espontinea dos substratos

de mulita seria de 1200 °C sendo que a partir

desta temperatura a espessura reagida
aumentaria linearmente com o tempo de Figura 2.37 — Microestrutura co-continua obtida por

Saiz (1999) na reagio Al/mulita densa
contato.

Segundo o autor, o resultado desta infiltragfio seria a reagdio do aluminio com o substrato
de mulita de forma a promover a obtenco de uma microestrutura formada por aluminio, silicio e
alumina. Desta forma, os grios de mulita
utilizados para a confecgcio dos substratos
porosos ndo se transformariam em um co-
continuous de alumina e aluminio, conforme o
observado em  substratos demsos. A
microestrutura obtida seria formada por
particulas de alumina de grande tamanho (~10
pum) dispersas numa matriz de Al-Si além de

finas particulas de alumina (~1 pm), estas sim,

interconectadas ¢ infiltradas pela fase

Figura 2.38 — Microestrutura obtida com uso de
substrato poroso de mulita. Saiz (1999)

metalica, conforme pode ser observado na

figura 2.38.

Keshavaram (1990) estudando os mecanismos de solidificacio de compdsitos de matriz

de aluminio reforgados com esferas de vidro (53,5 a 65 % de SiO,) dispersas no metal liquido por
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hélices em rotagd@o constante, verificou a existéncia de uma fina camada (4 a 17 um) reagida na

superficie das esferas classificando-as como zonas de interagfio entre o metal € o corpo cerdmico.

Kevorkijan (1999) estudou a dindmica envolvida em processos de infiltragfio reativa, onde
corpos compactados de particulas de SiC, SizNi, MgsN,, TiO; e SiO, foram imersos em aluminio
(7% Si~ 0,3% Mg) em temperaturas variando entre 827 e 1127 °C. O autor mediu a espessura
infiltrada espontancamente pelo metal liquido nas amostras dos diferentes precursores

empregados, identificando as reagdes responsaveis pela infiltragdo espontinea como :

Si3Ny + 4A1 = 4AIN + 38i

Mg:N, +2A1 = 2 AIN + 3Mg
3TiO, + 4Al+ 3C > 3TiC + 2AL0;
38i0; + 4A1 = 2AL0; + 381

Segundo o autor a reacfio de redugfio da silica pelo aluminio € termodindmicamente
favoravel a partir de 927 °C, com energia de ativagio de 160 +/- 30 KJ/mol. A distdncia infiltrada
pelo metal é dependente parabolicamente com o tempo de exposi¢io numa determinada
temperatura sendo que o grafico (reta quase perfeita no experimento) da raiz quadrada do tempo
de exposi¢do versus a distdncia infiltrada no corpo poroso de SiO» forneceu uma inclinacio
aproximada de 4,28 mm/min. O autor conclui ainda com o comentdrio de que as altas energias de
ativacdo envolvidas regem o processo de infiltraciio espontinea, ao contrdrio da viscosidade do
metal liquido que ndo teria relevancia no fendmeno, pois processos fisicos envolvendo a fluidez

por capilaridade de liquidos viscosos requerem energias usualmente menores que 80 KJ/mol.

Hanabe (1997) utilizou particulas de SiO, cristalino (quartzo 100-125 pm) para a
confecgdo de compactados porosos. Estes compactados foram imersos em aluminio liquido na
temperaturas de 1075 °C por 15 minutos. O autor observou a reagfio parcial das particulas de
silica com o aluminio (4Al + 3 SiO; < 2AL0; + 3Si) com a formacdo de um micro composito
formado por AlOs/Al na camada reagida das particulas. O silicio liberado pela reagio foi
encontrado entre as particulas (na matriz de aluminio que se formou pela infiltragdo). Com a
elevagio do tempo de imersdo para 1 hora, as particulas foram totalmente reagidas e a maior
parte do silicio liberado foi eliminado do compésito, sendo encontrado no banho de aluminio no
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qual o corpo cerdmico fol imerso, de tal forma que o silicio residual encontrado no compésito foi
de 2 a 5 %. O autor verificou em microscopia eletronica a formacdo de uma microestrutura co-
continuous nas particulas de silica reagidas. Estas particulas passaram a ser formadas por alumina

e aluminio, continuos e interconectados, sendo que o compdsito apresentou resisténcia a flexdo
de cerca de 170 MPa.

Daehn (1996) estudou as caracteristicas elasto-pldsticas dos compésitos C* desenvolvidos
por Breslin (1993). Embora os compésitos do tipo C* possuam uma fase metalica continua em
toda sua extensdo, seu comportamento macroscopico nio pode ser considerado como tipico de
metais dicteis, devido a presenca igualmente continua da fase cerimica que nio pode sofrer
extensiva deformacgdo plastica. A figura 2.39 mostra o trecho inicial de uma curva tensdo-
deformagéo tipica encontrada pelo autor para o compésito em estudo, incluindo um ciclo de
descarregamento/carregamento. No inicio da curva até pouco antes de se iniciar o
descarregamento, vemos uma tipica regifo elastica com médulo de elasticidade de 207 GPa.
Apbs o recarregamento observamos o surgimento de uma regifio plastica linear no material
correspondente a um médulo de 108 GPa (definido como médulo de plasticidade em referéncia a
linearidade observada). O compoésito apresentaria desta forma uma tipica caracteristica bilinear
em referéncia a linearidade nas regides eldsticas e plasticas do ensaio, sendo que a regifo plastica
foi denominada pelo autor de eldsto-plastica, pois 0 metal sofre deformagio plastica e o cerfmico

elastica.

300
. regiso 2
® ™7 elastica R
o Al
: \
o
B 1004 regigo
B & elésto-plastica
155
Q

0.0000 0.6005 0.0010 0.0015 0.0020
deformagac { mm/mm )

Figura 2.39 — IlustragZo da transicfio entre as regides eléstica e elasto-plastica. Dachn (1996)
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A figura 2.40 mostra os resultados experimentais para o modulo de elasticidade em
fun¢io da densidade (que € fungdo da fragdo volumétrica de alumina formada) , assim como uma
curva tedrica baseada na regra das misturas aplicada a um compdsito formado por duas fases
homogéneas e isotrOpicas, além de alguns pontos determinados por elementos finitos. Esta
analise ¢ justificada em func¢io das observagdes feitas pelo autor de que a fragdio volumétrica de
alumina formada nio € constante, variando conforme as caracteristicas do processamento adotado
influenciando desta forma o médulo de elasticidade do material.

frag8o volumeétrica de ALO, (%)

00 R e e R W

sk

experimental

"W glementos
finitos
"1 B AU B PR WP PO | U TUN JUNY N EDUTEN VD IO JENIPI B 3
21 29 3.1 33 35 3.7. 39

densidade do compésito { glem3 )

mbdulo de elasticidade E { GPa)
2
H

Figura 2.40 — Médulo E em funclio da densidade do compésito. Daehn (1996)

Devido a concordéncia entre os modelos por elementos finitos desenvolvidos pelo autor
para a simulagiio da curva tensfo-deformaciio na regifio elasto-plastica {0 modelo considera
apenas a deformacfo plastica do metal e elastica do cerimico) e seus dados experimentais, este
conclui que o compédsito C* apresenta o comportamento pseudo-plastico (na regido elasto-
plastica) devido apenas a deformacfo plastica do metal e nio devido a micro-trincas na fase
cerdmica que ndo foram observadas no composito. A energia de deformagfio do compésito seria
entdo absorvida por uma deformacdo plastica no metal e uma acomodagéo elastica do cerdmico,
sem que haja o surgimento de micro-trincas. O metal, impossibilitado de se deformar livremente
e perfeitamente ligado 4 alumina (Knechtel 1994), com o aumento da tensdo no compésito, passa
a apresentar um acimulo muito grande de discordincias em sua estrutura (confirmado por TEM)
como forma a eliminar a energia transmitida pela alumina, sem que haja a indu¢fo de micro-
trincas na cerdmica provocadas por estas discordincias que sfo localizadas em major nimero

perto da interface metal-cerdmica.
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Lu (1999} estudou a imersdo de compactados de mulita perfeitamente densos em aluminio
liquido com teor de Mg de até 1%. Seus experimentos foram realizados entre 900 e 1300 °C e
contrariaram 0s estudos anteriores que provaram a possibilidade de obtengo de uma reagio
progressiva consumindo completamente o corpo de mulita e transformando-o em um composito
co-continuous de Al/ALOs. Em seus experimentos, uma fina camada (200 nm) formou-se na
superficie do corpo de mulita. Esta camada apresentava morfologia tipica co-continuous e
indicava o inicio da transforma¢io da mulita em Al/ALO;. Entretanto, a presenca de Mg no
aluminio, mesmo em baixos teores, provocou o surgimento na superficie da mulita de uma alta
densidade de particulas de MgAl,O4 Estas particulas de oxido, imediatamente apés sua
formagéo, interrompem o processo reativo, impedindo tanto a penetracdo do aluminio no interior

da mulita, como a liberagdo de Si pela reagiio.

Kobashi (1997) utilizou a técnica de infiltragdo reativa para a producdo de um compésito
formado a partir de 0xido de niquel (NiO) e aluminio, fornecendo apos a reagio uma composicio
de alumina reforgada. No processo adotado o autor utilizou particulas de NiO compactadas com
particulas de TiB: (que ndo participam da reagfio tendo sido utilizadas apenas como forma de
absorver o excesso de energia liberada pela reagdo exotérmica). Este compactado foi imerso em

aluminio liquido na temperatura de 1400 °C por 1 hora.. A reagéo ocorrida pode ser escrita como:
3NiO + 2A1 2 ALO; + 3Ni

No experimento, a infiltracdo ocorreu espontaneamente. O aluminio liquido reagiu com o
NiO, produzindo alumina e liberando Ni metalico. Este niquel rapidamente reage com o aluminio
formando AlNi e o resultado final ¢ a obten¢do de um compésito de alumina com particulas de
ALNi formadas in situ, além das particulas de TiB;. O aluminio no caso é totalmente
transformado ndo sendo mais encontrado na microestrutura do compasito. Excesso de niquel
liberado pela reagdo e que ndo reagiu por falta de aluminio na microestrutura do composito, foi

segregado para o banho de aluminio.

Kim (1998) aplicou a técnica de infiltragdo reativa pela imersdo de corpos fibrosos silico-

aluminosos de alta porosidade em aluminio liqguido. O autor utilizou placas comerciais
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confeccionadas com fibras silico-aluminosas usualmente empregadas na inddstria refratdria como
isolamento térmico até 1200 °C. Utilizou liga de aluminio (2,9% Mg, 6,1% Zn, 2%Cu) na
temperatura de 1000 e 1200 °C e a infiltragiio dos corpos porosos ocorreu espontaneamente. No
experimento, as fibras reagiram com o aluminio e foram decompostas em o-ALO; e Si. O autor
nio relaciona seu trabatho com as publicacdes citadas anteriormente ¢ ndo faz referéncia a
morfologia obtida nas fibras apds o processamento. O resultado final é a obtengdo de um
composito metalico poroso (1,8 a 7,9%) dependendo da temperatura utilizada. A microestrutura
do comp0sito € formada por Al;O; e o metal aluminio que apresenta precipitados de Si resultante
da decomposicdo das fibras. Na tabela 2.7 podem ser vistos as composigfes dos compositos

obtidos em funcéo da temperatura empregada.

Tabela 2.7-Composigdo obtida nos compésitos
para as duas temperaturas estudadas (%)

i 1000°C T 1200°C
ALO; 78,1 78,3
Metal 20,1 13,8
Poros 1,8 7.9

Romero (1998) utilizou particulas de SiO; amorfo (99,5 %) para confeccionar
compactados que foram infiltrados por aluminio (99.8 %) a 800 °C com auxilio de pressdo
externa (N2) de 4 MPa. Analise por DTA das amostras obtidas mostrou um pico exotérmico
associado pelo autor a reagdo ocorrida entre o aluminio e o SiO., segundo a reagfo de reducio da
silica mencionada anteriormente. Foi detectada a presenca de alguma mulita originada pela
reagio de silica residual (que nfo reagiu com o aluminio) e a alumina formada rela reacfo de
redugdo segundo a reagdo :

28i0, + 3AL0; = 28i10,.3A10;

Outras referéncias relacionando silica com aluminio, em alguns casos envolvendo a
produgdo in situ de alumina podern ser encontradas em Yamaguchi 1987, Kuszyk 1989, Lesher
1989, Newkirk 1986, Newkirk 1990 e Strange 1998.
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Dentre os meétodos ja conhecidos para a fabricagdio de compésitos de matriz metalica, a
utilizagio de processamentos envolvendo a produg#o i sifu tem recebido cada vez mais atencdo
nos ultimos anos. A técnica de Infiltragio Reativa mencionada até aqui é claramente um método
in situ de producio de compésitos, apresentando entretanto a caracteristica peculiar de
possibilitar a obtengdo de microestruturas morfologicamente co-continuous. Dentre as diversas
formas de processamento in situ, a que mais se assemelha a Infiltracdio Reativa seria o processo
SHS.

A sintese por auto-propagagdo em alta temperatura , ou processo SHS (self-propagating
high-temperature synthesis) envolve a utilizagio de reagdes exotérmicas que elevam a
temperatura do sistema até atingir-se a sua temperatura de combustiio, onde a reacdo passa a ser
auto sustentavel, ocorrendo espontaneamente sem a necessidade de fornecimento de energia
externa. Este processo € caracterizado pelo surgimento de uma frente de reacdo que caminha
progressivamente at¢ que todo o sistema tenha reagido, quando a reagio auto propagante se
encerra naturalmente. Normalmente sua utilizacio visa a obtengio de compostos finais
intermetalicos, sendo que as reagBes necessitam obrigatoriamente ser exotémicas { o que é
caracterizado por uma energia de ativagio negativa). Dentre os sistemas de maior interesse, tem

se destacado os processo de obten¢do de NiAl, NizAl, FeAl, FesAl, TiAl, CoAl, CuAl e TiNi
entre outros (Gomes 1996, Plazanet 1998).

O processo SHS tem sido amplamente utilizado para a produgsio de compdésitos de matriz
metalica pela incorporagdo de particulas ou fibras ao sistema reativo que ndo participam das
reagGes envolvidas, ou pela produgfo in situ dos reforgos como no caso de Zhou {1998) onde
obtém-se alumina (corundum) pela reagdo entre 6xido de titdnio e aluminio (3TiO; + 4A1 + 3C

- 3TiC + 2A1,05) em temperatura relativamente baixa (750 °C).

Outras referéncias de trabalhos aplicados a utilizagdo de processo SHS na producio de
compositos partindo de aluminio puro podem ser encontradas em Chen 1992 e 1996, Dunand
1993, Inoue 1998 e Marchi 1998 (3Al + Ni - NiAlL), Kobashi 1997 (MgsN; + 2Al1 = 2AIN +
3Mg) ¢ Daniel 1998 (Ni;Al; + Al = 2Ni + 3Al)
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Capitulo 3

Materiais e Métodos

3.1 P6 de aluminio

Os experimentos envolvendo extrusdo a quente utilizaram p6 de aluminio atomizado ndo
recoberto com denominagdio comercial ATOMEX MG 300 fabricado pela empresa Belgo
Brasileira. Nas tabelas 3.1 ¢ 3.2 temos as especificacdes quimica e granulométrica cedida pelo

fabricante para o tipo de pé fornecido.

Tabela 3.1 - Especificagdio de composicgo quimica (%) do
po de alummlo ATOMEX MG 300 segundo 0 fabncante
- Elemento. | Norma . o Minimo i Maximo
A}umuno ASTM E 1024- 84 99,000
Ferro ASTME 1024-84 0,800
Silicio ASTM E 34-88 0,200
Cobre ASTME 1024-84 0,100
Zinco ASTME 1024-84 0,100
Magnésio ASTME 1024-84 0,100
Manganés ASTME 1024-84 0,100
Niquel ASTME 1024-84 0,100
Chumbo ASTM E 1024-84 0,100
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Os experimentos envolvendo o processo de compactagio uniaxial a frio utilizaram pé de
aluminio atomizado do tipo recoberto com denominagdio comercial PO 10]-P fabricado pela
empresa Alcoa Aluminio. O termo recoberto refere-se a incorporagio pelo fabricante de um
agente organico de recobrimento ao pd, adicionado durante o processo de atomizacio, de forma a
minimizar a oxida¢do das particulas no manuseio e também como prote¢do na sua utilizagio em
meios de excessiva umidade. Estes pés recobertos mostraram-se mais adequados para utilizagio
em processo de compactagfo uniaxial ja que a pelicula orgénica de cobertura funcionou como um
lubrificante entre as particulas facilitando o escorregamento entre estas e a desmoldagem dos

compactados. Na tabela 3.3 e 3.4 temos a especificagdio quimica e granulométrica fornecida pelo

Tabela 3.2 - Especificagio granulométrica do po de
aluminio AT OW MG 300 segundo 0 fabncante {%)
< Intervalo | A ¥ Minimo | Maximo
+ 200 ASTM B 214-92 5
=200 + 325 |ASTM B 214.92 10 30
-325 ASTM B 214-92 70 85

fabricante para o lote 20537 recebido.

Tabela 3.3 - Especificagio ¢ valores medidos de composi¢do quimica (%) do pé
de aluminio PO 101-P pelo fabricante

Medido pelo fabricante no lote

Especificag¢do do fabricante

_ 20537
" Elememio | Minimo | Mdximo. | Minimo_ | M
Aluminio 99,700 99,900 99,700
Silicio 0,040 0,080 0,150
Ferro 0,070 0,220 0,250
Qutros 0,010 0,050 0,150

Tabela 3.4 - Especificagiio granulométrica ASTM B214 (%) e
valores medidos pelo fabricante do pé de aluminio PO 101-P

Medido pelo fabricante Especificagéio do
_ no lote 20537 fabricante
Intervalo | Minimo '\ Mdximo |  Minimo | Mdximo
+100 0 0 0,2
+200 0,7 0,7
+325 19,6 19,6
-325 79,6 79,6 75,0 90,0
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Os pé6s fornecidos pelas empresas Belgo Brasileira e Alcoa foram analisados quanto a sua
composi¢do quimica e tamanho de particula. A andlise quimica foi realizada por EDS em
particulas isoladas aleatoriamente selecionadas nos seus respectivos teores de Al Si e Fe. A
andlise de tamanho de particula foi realizada com o auxilio de microscopia ptica acoplada a
analisador de imagens. A 4rea das particulas foi medida e transformada em didmetro equivalente,

ou seja, o didmetro de uma circunferéncia que apresente a mesma area medida no equipamento.

3.2 Fibras de Silica

As fibras de silica utilizadas neste trabalho foram fornecidas pela empresa Cepali Cerdmica
de Pastilhas Ltda. tendo a denominagio comercial de Silexil. As fibras, sendo de origem mineral,
foram recebidas beneficiadas como forma a eliminar residuos naturais como argilo-minerais
diversos, fornecendo ao final do beneficiamento apenas a parte exclusivamente fibrosa do
material. Segundo o fornecedor, as fibras apresentam-se como agulhas cilindrica, tubulares,
fransparentes, com ambas as extremidades afinadas e compostas basicamente por SiO; amorfo.
Na tabela 3.5 estdo as principais propriedades fornecidas pelo fornecedor das fibras. A
composigio quimica das fibras foi obtida por analise de EDS tomando-se uma grande 4rea de
amostragem (5 amostras). Os valores foram confirmados com analises pontuais em outras 10
fibras aleatoriamente escolhidas. As medigdes no didmetro e comprimento das fibras foram feitas

de forma similar a que serd descrita no préximo item para as fibras silico-aluminosas.

Caracteristica Microfibras de silica
Cristalografia Silica amorfa

Cor Branca

Aspecto Pé fino

Textura Fibrosa, formando flocos
Morfologia Cilindricas, tubulares
Comprimento médio 200 um
Didmetro médio 10 pm
Densidade 2,14 gfem’®
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Area superficial 0,57 m'/g
Si0; 99,10
TiO; 0,10
ALO; 0,37
Composi¢io quimica (%) Fe,03 0,05
Ca0 0,03
MgO 0,05
K0 0,04
Qutros 0,26

3.3 Fibras silico-aluminosas

Neste trabalho foram utilizadas fibras silico-aluminosas refratarias Fiberfrax fabricadas
pela empresa Carborundum do Brasil Ltda usualmente destinadas a utilizagdio como isolante
térmico em altas temperaturas e obtidas por processo blowing, onde um fluxo de ar em alta
velocidade € responsavel pela fibralizagdo do material silico-aluminoso previamente fundido.
Estas mesmas fibras foram utilizadas aoteriormente pelo autor em sua tese de mestrado
(Gregolin, 1995) e parte das caracteriza¢Bes referem-se aquele periodo. Segundo bibliografia do
fabricante as fibras apresentam microestrutura completamente amorfa e composigio tipica de
51% Si0O e 49% AlLOs.

Foram efetuadas analises por fluorescéncia de raios X pelo fabricante das fibras no material
utilizado nestes experimentos, utilizando-se equipamento Phillips PW [410. Segundo o
fabricante, além dos elementos basicos como alumina e silica, podem ser encontradas oufras

substancias, a nivel de impurezas, como: Fe, Ti, Ca, Mg ¢ Na, sempre na forma de 6xidos.

Utilizou-se ensaio de Analise Térmica Diferencial (ATD) em equipamento Netzsch STA
409EP para averiguacdo das transformagbes cristalograficas ocorridas nas fibras quando
submetidas a altas temperaturas. Utilizou-se atmosfera ambiente (ar} a uma velocidade de 10
°C/min, até a temperatura final de 1100 °C.
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O diametro das fibras foi medido utilizando-se microscopio Gtico Olympus BHS-2 com
lente de 100X, acoplado a um analisador de imagens, utilizando uma camera de video acoplada &
saida fotografica do microscopio. A calibragio do conjunto foi feita utilizando-se uma régua
graduada em intervalos de 10 um. Maiores detalhes sobre a técnica de preparaco das amostras

em laminas de vidro para medigdo em luz incidente podem ser obtidos em Gregolin 1995.

As fibras no seu estado natural (como fabricadas) ndo possibilitam a obten¢do de misturas
homogéneas com as particulas de aluminio em fungdio de seu elevado comprimento. Para que esta
mistura possa ser feita de forma homogénea é necessiria a retirada de grandes particulas
presentes entre as fibras, conhecidas como shot, além da quebra das fibras de forma a diminuir
seu comprimento. Considerando que as fibras silico-aluminosas sSo materiais frageis e
susceptiveis facilmente & fratura sob agio de tensédes externas, optou-se pelo beneficiamento
destas (conforme descrito em Gregolin 1995) de forma a promover a retirada das particulas de
shot, sendo em seguida submetidas a moagem Amida em moinho de bolas de alumina em escala
laboratorial ( 300 gramas de fibra beneficiada + 300 ml de 4gua) até a obtengdo de um
comprimento apropriado ac processo de mistura mecinica entre fibras e p6é de aluminio. O
processo de moagem utilizado, demonstrou ser uma eficiente forma de diminuir o comprimento
das fibras, entretanto medicdes no comprimento do material moido obtido ao final apresentou
grande dispersdo de resultados. Optou-se entfio por promover um novo beneficiamento, através
de peneiramento, eliminando frages que haviam se transformado em pé fino (perdendo desta
forma sua caracteristica fibrosa) e também as fragdes superiores que ainda apresentaram fibras de
elevado comprimento. Foram utilizadas peneiras ASTM #50, #60, #80, #100, #120 e #140 para
promover esta separagio. Apos analise do material colhido nas diversas malhas, optou-se por
utilizar apenas o retido na malha #80 por apresentar melhores propriedades em termos de
morfologia fibrosa, baixo teor de shot residual e boa dispersdo na mistura mecinica com o po de

aluminio..
3.4 Compactacao uniaxial a frio

As fibras silico-aluminosas € de silica foram misturadas mecanicamente ao pé de aluminio

PO 101P, utilizando-se tambores rotativos com 30 cm de didmetro confeccionados em plastico,

numa rotagdo de 30 RPM por 1 hora. A misturas foram elaboradas em composicdes de 5 e 10%
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de fibras em peso num total de mistura padronizado em 500 gramas. A utilizacio de material
plastico mostrou-se apropriada, evitando a contaminagio das misturas com ferro como € o caso
quando da utilizagdo de misturadores metdlicos. Amostras da mistura pronta foram
cuidadosamente depositadas numa fina camada em uma lamina de microscépio ético de forma a
permitir a observacdo sob luz transmitida da homogeneidade obtida. O procedimento de mistura
adotado mostrou-se¢ adequado permitindo uma completa dissociacdo entre as fibras, ndo

permitindo a formagio de grumos de fibras nio dispersos.

Na compactacio uniaxial dos pos de aluminio a frio foi utilizado um molde cilindrico
confeccionado em ago ferramenta Hi3 com camisa flutuante e didmetro nominal de 24 mm
(figura 3.1). Neste tipo de dispositivo, através da camisa flutnante, minimiza-se a variagdo de
distribuigdo de densidade no interior do corpo conformado, pela dupla agfo dos pistdes de
compactagio. Este molde foi utilizado com sucesso anteriormente em Silva 1992 para a

producdo de compactados de hidroxiapatita.

* F=100a 150 KN

EMBOLO
SUPERIOR — —*

| e——o GUIA

| i

L ] LIy
CAMISA — & €3 moLA

L 2 Qo

« e /

L] o

L] LIRS

: s
EMBOLO ®
INFERIOR o : » MESA

Figura 3.1 ~ Tlustragdo esquemdtica do dispositivo de compactacdo utilizado
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O molde foi recoberto internamente com 6leo lubrificante misturado a grafite em po de
forma a minimizar o atrito na compactag3o e na desmoldagem das pegas. Foram utilizadas forgas
de compactagdo de 10 e 15 toneladas, correspondentes respectivamente a pressdes de 325 e 433
MPa. Ensaios preliminares demonstraram que pressdes abaixo de 300 MPa ndo permitiam a
obtengio de pegas integras ¢ bem acabadas, provavelmente devido a dificuldade de
escorregamento inerente enfre as particulas de aluminio e as fibras. Pressdes superiores a 450
MPa provocaram a quebra da maioria dos corpos de prova durante sua desmoldagem, devido ao

alto atrito entre estes ¢ as paredes do molde.

Possivelmente a utilizagdo de um agente lubrificante/desmoldante incorporado as
composicdes aluminio/fibras possibilitaria resultados de empacotamento/densificacio e
desmoldagem dos CP’s mais favorivel 4 obten¢io de densidades mais proximas da teérica.
Entretanto este procedimento nfo foi adotado em virtude da necessidade de evitar-se a introdugdo
de quaisquer contaminantes no sistema, 0s quais poderiam interferir ou participar nas reagdes

entre os dois materiais.

Os corpos de prova obtidos foram sinterizados na temperatura de 600°C por um periodo de 1
hora em forno elétrico com atmosfera no controlada. As pecas foram colocadas no interior do
forno estabilizado em 600 °C e imediatamente retiradas ao final de 1 hora e resfriadas em dgua.
Este periodo de permanéncia na temperatura adotada mostrou-se satisfatorio para que se
conseguisse uma reaglio expressiva entre as fibras de silica e silico-aluminosas com a matriz de

aluminio (reagéo de 1/3 a 1/2 do didmetro das fibras).

A utilizagdo de processo de compactacdo uniaxial a frio teve como objetivo principal o
estudo da reatividade entre os dois tipos de fibras e o aluminio da matriz em fun¢fio da facilidade
de realizagdo e reproducdio deste tipo de processamento, além de realizacdo de ensaios de
microdurezas em regibes reagidas das fibras silico-aluminosas ¢ constatagio da presenca de

composigdo eutética Al-Si como resultado da reagéio entre o Si liberado pela reagéo de reducio da

silica e o aluminio da matriz.
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3.5 Processo de extrusao a quente

No processo de extrusdio 4 quente, utilizou-se p6é de aluminio ATOMEX MG 300 misturado
mecanicamente a fibras de silica em misturador metélico biconico de 10 litros. Os componentes
da mistura foram pesados em balanga mecénica com divisdo minima de 10 g. A mistura foi pré-
compactada numa pressdo de 100 MPa em um recipiente cilindrico dotado de tampa e fundos
removiveis e confeccionado em aluminio 6063, com dimensdes ¢y, =107 mm, altura=120 mm e

espessura de parede=10 mm.

O recipiente permaneceu por 4,5 horas na temperatura de 450 °C em forno elétrico com
atmosfera ndo protetora, sendo imediatamente levado até a extrusora apds este tratamento. Na
extrusdo foi obtida uma tinica barra cilindrica do material compésito, correspondente a utilizagio

aproximada de 80 % da mistura descrita. Na tabela 3.6 estdio listados os parimetros adotados no

experimento.

Mistura dos pos 30 min a 40 RPM
Composigdo da mistura 3000 g pés aluminio + 150 g fibras silica
Extrusora Wean United
Forga de extrusdo méxima 600 toneladas ( 5880 KN)
Temperatura na extrus3o 200 °C
Didmetro de extruséo 18 mm

Relagdo de extrusio 1:50

Massa de mistura cornpactada 2900 g
Concentracfo de fibras (% em peso) 4,76 %
Concentracdo de fibras (% em volume) 593 %

) adotando pa = 2,699 € Papre = 2,140 gom’

Apbs o resfriamento da barra extrudada esta foi tratada térmicamente em condigdes
semelhantes & utilizada no processo de compactago uniaxial a frio, ou seja, na temperatura de
600 °C durante 1 hora (que se estenderam até 48 horas para algumas amostras) sendo resfriadas

em 4gua imediatamente apés o tratamento. O fluxograma da figura 3.2 ilustra o processamento
adotado.
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Figura 3.2 — Fluxograma do processo de extrusio 2 quente

3.6 Densidade dos compésitos

A densidade dos compésitos foi obtida pela medida direta da massa, didmetro e altura de
corpos de prova cilindricos previamente limpos com acetona e secos em estufa a 80 °C por 1
hora. As medidas foram realizadas apés um tempo de 30-40 minutos de ambienta¢io dos corpos
de prova a temperatura de 25 °C. Os corpos de prova obtidos por prensagem uniaxial a frio foram
medidos sem a necessidade de nenhum processo de usinagem adicional, pois foram obtidas
geometrias satisfatoriamente cilindricas na compactagio. Os corpos de prova obtidos através do
processo de extrusdo a quente foram usinados em cilindros com 14 mm de didmetro e 25 mm de
altura nominais, retirados de forma a eliminar com seguranga toda a camada externa do
extrudado, composta pelo aluminio 6063 utilizado no encapsulamento. Estes cotpos de prova
foram retirados aproximadamente no centro da barra (mais precisamente apds 2 metros do inicio

da extrusdo). Para as dimensdes utilizou-se paquimetro com divisdes de 0.1 mm e para a massa
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uma balanga eletrénica com precisfio de 0,001 gramas. Para a massa e didmetro dos corpos de
prova foram levantadas 3 medidas e tomada a média como base de célculo. Para o comprimentro
(altura) dos cilindros, foram tomadas 5 medidas de forma a garantir o paralelismo entre as bases.
Corpos de prova que apresentaram variagéo no didmetro ou na altura dos cilindros superior a 0,1
mm ¢ 0,2 mm respectivamente, foram descartados. A porosidade tedrica dos compdsitos foi

calculada baseada numa densidade tedrica do Al-1100 de 2,699 g/cm3 ( Hatch 1984; King 1987)

3.7 Ensaio de Resisténcia a Tragao

Para ensaios de tragio na barra obtida por extrusio a quente , os corpos de prova foram
confeccionados de acordo com a norma ASTM D 3552-77 (Standart Test Method for Tensile
Properties of Fiber Reinforced Metal Matrix Composite). Entretanto, devido a problemas de
flambagem durante a usinagem da regido central dos corpos de prova, optou-se por alterar o
didmetro Gtil de 6 para 10 mm. A figura 3.3 ilustra as dimensdes ¢ geometria empregadas. Apés a
usinagem nas dimensdes da figura 3.3, o centro dos corpos de prova (dentro dos 25 mm teis) foi
rebaixado em no méximo 0,1 mm no didmetro, com auxilio de uma lixa #600, como forma de
garantir que a ruptura ocorresse na regifio central dos CP’s . Corpos de prova que destinavam-se a
ensaio do material no estado como extrudado (encruado) foram usinados conforme descrito
acima. Corpos de prova que foram submetidos a tratamentos térmicos, foram inicialmente

usinados até um didmetro util de 10,2 mm sendo a seguir tratados e novamente usinados até
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Figura 3.3 — Corpo de prova utilizado no ensaio de tracio

61



atingir-se os 10 mm nominais estabelecidos. Os ensaios de tragio foram realizados em
equipamento MTS com célula de carga de 10 toneladas, velocidade de aplicagdo de carga de 0,2
mn/s € garras hidraulica para fixagio das pegas. Um minimo de 2 corpos de prova e um maximo
de 4 foram ensaiados para cada situagfo de interesse. Para o ensaio de determinacio do fim da
regido elastica e inicio da regifio plastica (ensaio ciclico com carregamentos € descarregamentos
sucessivos e crescentes) nos corpos de prova ne estado encruado (como extrudado), foi utilizada

velocidade de aplicagdo de carga de 0,05 mm/s.
3.8 Metalografia

Observagbes metalogrificas foram realizadas em microscépio 6tico Zeiss Neophot (banco
metalografico) utilizando-se luz normal, oculares com ampliagdes de 10 e 20x ¢ lentes plano-
apocromaticas com aumentos de 3,2; 12,5; 25; 50 e 100x. A lente de 100x utilizada foi do tipo
imersdo exigindo assim a utilizagio de 6leo entre a amostra e a objetiva. Esta lente foi utilizada
principalmente para visualizaco das regiGes reagidas nas fibras, onde observou-se a presenca de
microestrutura co-continuous. A combinacio ocular 20x e lente 100x Gmida mostrou-se
satisfatoria para comprovacgio da existéncia de co-continuidade nas regides reagidas, entretanto
devido a baixa qualidade (nitidez), constatou-se que lentes de maior aumento e defini¢do seriam
necessarias, principalmente para comprovagdo da continuidade entre o metal da matriz e o metal

presente na zona reagida co-continuous.

As amostras destinadas a observagdes metalograficas foram preparadas com embutimento
em baquelite a quente, seguido de lixamento em lixas de SiC #400, #600, #1000 e #1200. O
polimento manual utilizou panos diamantados na seqiiéncia de 6 pm, 1 pm e 0,25 um. O
polimento final foi realizado com silica coloidal durante 30 segundos, o qual mostrou-se
essencial para obtencfo de uma superficie isenta de riscas e revelacdo da estrutura co-continuous

nas regides reagidas.
3.9 Macro e microdurezas

Ensaio de macro-dureza Brinell foi realizado em equipamento Perkin modelo FM em

amostras lixadas até #600. Utilizou-se penetrador esférico de 2,5 mm de didmetro e forca de
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identacdo de 153 N. Para os compdsitos obtidos por compactagdio uniaxial a frio as medidas de
dureza foram obtidas no plano perpendicular a direcio de compactagio. Nos compésitos obtidos
por extrusdo & quente as medidas foram obtidas tanto no plano transversal como no longitudinal
em rela¢do ao alinhamento das fibras. Neste tipo de equipamento de medigo de dureza a medida
das identacdes sfo feitas Opticamente sendo cada didmetro correspondente a uma determinada
dureza. Para que esta medidas possam ser realizadas com precisdo, s8o necessarias identagdes
perfeitamente circulares. Esta perfeita circularidade nas identagSes é normalmente obtida em
materiais puros ou com propriedades microestruturais isotropicas. Neste trabalho, identagGes
perfeitamente circulares foram obtidas tanto nas amostras obtidas no processo de compactacdo
uniaxial a frio quanto nas obtidas no processo de extrusio, desde que nfo tratadas térmicamente
por longos periodos. Apds o tratamento térmico sofrido pelas amostras, onde além da alteragiio
na composi¢do das fibras (devido a reagfio destas com a matriz) obteve-se também a precipitacio
de grandes particulas de intermetalico Al-Fe-Si, além de eutético Al-Si, as identagBes passaram a
ter um formato circular degenerado, ou seja, apresentando-se como circulos deformados com
arestas ¢ protuberincias que impossibilitaram medigdes representativas. Na falta de metodologia
especifica para resolver este tipo de problema, adotou-se a técnica de efetuar as medigdes das
identacdes via analisador de imagens de tal forma que a é4rea da identagio medida foi

transformada na irea correspondente de uma circunferéncia e o didmetro desta tomado como

medida para o célculo da dureza.

Microdureza Vickers foi realizada no equipamento Neophot ja descrito em amostras polidas
obtidas a partir do processamento de compactac¢do uniaxial a frio. Os ensajos foram realizados em
amostras compostas de aluminio e fibras silico-aluminosas com fragdo de 5 % de fibras em peso.
Mais precisamente, os ensaios foram realizados em particulas de shot presente nestes compdsitos,
j& que estas particulas apresentaram uma édrea suficientemente grande que permitiram as
identagbes em dareas reagidas (co-conmtinuous) previamente escolhidas, além da matriz de
aluminio. As fibras, devido ao seu pequeno didmetro, nfo permitiram 2 realizacfio de identagbes.
Para as regides de reag@o nas particulas de shot, foram utilizadas forgas de identagio de 20, 40 e
65 gramas aleatoriamente. Para a matriz de aluminio foram utilizadas forgas de 40 e 65 gramas.
No total foram obtidas 10 medidas para as regides reagidas (co-continuous) ¢ 10 medidas para a

matriz de aluminio. Ndo foram realizadas medidas nas regides nfo reagidas das particulas de shot
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devido ao risco de quebra do identador ja que esta regido nio reagida ¢ de composicdo totalmente

cerdmica.
3.10 Anaélise de Fratura

Andlise de fratura foi realizada nas amostras rompidas no ensaio de tracdo com o auxilio de
microscopia eletronica sem a necessidade de recobrimento das amostras. Foram analisadas
amostras extrudadas tratadas térmicamente a 600 °C por periodos de 4, 16 e 48 horas além de
amostras no estado encruado. Analise de fratura também foi realizada com o auxilio de
microscopia Optica na segfio longitudinal da fratura. Para isto as amostras fraturadas foram

embutidas em baquelite sendo em seguida realizado um corte e polimento longitudinais na

amostra (no sentido de aplicacdio de carga).







Capitulo 4

Restiltados e discussbes

4.1 Caracterizacao dos materiais de partida

4.1.1 Pé de aluminio

Na tabela 4.1 sfo apresentados os resultados obtidas por EDS nos poés de aluminio
utilizados neste trabalho. Observa-se que o p6 PO 10]-P apresentou maior pureza com maior teor
de aluminio e menor quantidade de ferro, além de nfio terem sido encontrados vestigios de Si. Na
figura 4.1 observa-se a aparéncia dos p6s de aluminio ATOMEX MG 300, o qual apresenta uma
morfologia tipica encontrada em pés produzidos por atomizagdo em atmosfera inerte, com grios
alongados e isentos de porosidades e com grande variagiio de tamanho entre eles. Os pos PO 101-
P apresentaram morfologia idéntica, diferenciando-se apenas quanto ao tamanho médio das

particulas.

Tabela 4.1 - Composigdo quimica dos pés de aluminio determinada por EDS (%)
| . POIOLP (dlcoa)  média]  ATOMEX MG 300 (Belga) média
|99.75 99,66 99,69 99,72 99,68 199,70 98,68 99,71 9945 99,04 9929|992

o 0 0 0 0 027 0 005 0 0,10

059 029 050 0% 01|05

025 034 031 028 032030
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Figura 4.1 Imagem em MEV do pd de aluminio Atomex MG 300

30
N 100
MEDIA 9,46 um
MINIMO 4,70
MAXIMO 19,50
201 DP 3,53
o
(5]
o
«D
-
o
2
[Fsd 10..
0 . ; .
0 5 10 15 20

didmetro equivaiente MG 300({ um )

Figura 4.2 — Didmetro equivalente das particulas de Atomex MG-300
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20 N 100
MEDIA 9,42 um
MINIMO 4,66
MAXIMO 15,64

DP 2,42

frequéncia

0 5 10 15 20
didmetro equivalente PO 101P ( um )
Figura 4.3 - Didmetro equivalente das particulas de PO 10/P

Conforme visualizado nas figuras 4.2 e 4.3, referentes aos didmetros equivalentes
(calculados em fungdo da 4rea das particulas) encontrados para os p6s de aluminio MG-300 ¢
PO-101, estes sdo bastante similares nos tamanhos de particulas, sendo que o pé PO-101
apresenta uma menor dispersdo de tamanho em torno da média (menor desvio padrio), e uma

menor fracio de grandes particulas presentes.
4.1.2 Fibras de Silica Silexil

As fibras de silica Silexi/ apresentaram a forma de espiculos (espinhos) com ambas as
extremidades afinadas na forma de agulhas. S&o tubulares, pois todas apresentam um furo central
com didmetro variando entre 0 e 1 wm ndo estando relacionados com o difmetro externo das
fibras. Sua superficie ¢ completamente lisa em observagdes em MEV até ampliagdes de 10000 X.
Possuem boa dispersdo, ndo tendendo a aglomerar-se em flocos, provavelmente devido ao seu
baixo comprimento e elevada espessura. N3o puderam ser encontrados nas amostras observadas
em microscopia dptica e eletrbnica outras substincias presentes entre as fibras, como particulas

argilo-minerais diversas com composigio diferente das fibras e que pudessem ser consideradas
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como impurezas. Isto demonstra que as fibras foram beneficiadas eficientemente propiciando a

sua utilizagio nos ensaios deste trabalho. As figuras 4.4 e 4.5 ilustram a morfologia das fibras.

1KV #1088 188Pm WD 8

Figura 4.4 — Imagem em MEYV das fibras de silica Silexil utilizadas no trabatho. 100 X

b

: : . &
BK‘ n1,866 18bn WD B

a fi
!

1lic
g1

Figura 4.5 — Detalhe obtido em MEV das fibras Silexi] utilizadas no trabatho. 1000 X
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As medigdes efetuadas via analisador de imagens nas fibras de silica demonstraram que
estas possuem um didmetro variando entre 7 e 24 pm com média de 15,8 um e baixa dispersdo
nos resultados conforme pode ser visualizado na figura 4.6. Estatisticamente, a distribuiggo de
didmetros destas fibras pode ser considerado como perfeitamente normal, ao contrario do

observado para o didmetro das fibras silico-aluminosas e que serd mostrado no proximo item.

40- N = 150 amostras
MAX = 242pm
30 MIN = 7,1um
MEDIA = 15,8 um
DpP = 32um
S 204
10 -
0 ==

0-3 36 69 912 1215 1518 1821 2124 24-27
digametro das fibras de silica (um)
Figura 4.6 ~ Distribui¢éo de didmetro das fibras Silexi/ utilizadas no trabalho

35+ N = 150 amostras
] MAX = 460 um
30+ MIN = 25um
5. MEDIA = 220 um
. DP = 125um
20+
o
®" 15-
10 -
e I
0

0-100  100-200 200-300 300400 400-500
Comprimento das fibras de silica (um)
Figura 4.7 - Distribui¢o de comprimento das fibras Silexil,
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Na figura 4.7 pode ser visto o comprimento destas fibras , que podem ser consideradas
curtas quando comparadas as fibras silico-aluminosas nio beneficiadas, variando entre 25 e 460
pm ¢ média de 220 um. Nas medigdes do comprimento pode ser constatado que as fibras
selecionadas ndo apresentavam fraturas, ou seja, as medidas tomadas sdo representativas e

indicam a grande oscilagiio no comprimento do material.

Mediu-se igualmente nestas fibras sua relagio comprimento/didmetro (ou fator de forma)
a qual pode ser uma informacdio mais adequada quando da sua utilizagdo como reforco em
compositos. A figura 4.8 ilustra os resultados encontrados, onde o méximo L/D foi de 38,5 um e
o minimo de 2 pym, com uma meédia de 13,6 um. O fator de forma destas fibras pode ser
considerado baixo se comparado a outras ﬁbraé usualmente empregadas como reforgos de
compositos de matriz metalica. Em particular as fibras silico-aluminosas utilizadas neste trabatho

chegam a uma relagio L/D de 166 (Gregolin, 1995) apés beneficiamento de extracdo das
particulas de shot.

254

N = 150 amosiras
1 MAX = 385um
20- MIN = 20um
. MEDIA = 13,6 um
i Dp = 7,7um
o 15
[=) o
10

R s ]

05 510 10-15 15-20 20-25 25.30 30-35 35-40
Relagcd@o comprimento/diametro das fibrag de silica

Figura 4.8 — Relagéo entre o comprimento e o didimetro (L/D) encontrado para as fibras de silica

Silexil utilizadas neste trabalho.
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A composi¢8o quimica das fibras de silica foi determinada por analise semi-quantitativa
EDS ¢ os resultados demonstram que estas so constituidas predominantemente por silica com
impurezas de ferro presentes conforme pode ser observado na tabela 4.2. Observagdes em MEV
demonstraram que o ferro encontrado ndo estaria presente na forma de particulas dispersas deste
material, 0 que seria possivel caso houvesse alguma contaminacio na embalagem ou manuseio
das fibras. A principio este ferro ¢ inerente a composi¢do das fibras ¢ tem como origem sua
formacdo geoldgica caracteristica. As andlises via EDS foram efetuadas pontualmente nas fibras

isoladas de forma a verificar a variacdo do teor de ferro nestas.

Tabela 4.2 - Composigdo quimica

Si {98,50 100 96,77 9923 100 98,8 99,35 99,50 100 98,721 99
Fe | 0,87 O 1,11 0,05 0 070 060 050 0 1,28 [ 051

ALT062 0 211 072 0 050 005 0 0

Conforme observado na tabela 4.2, ha uma grande variagfio na composigio quimica das
fibras de silica, em particular quanto ao teor de ferro, provavelmente devido a sua origem
geoldgica onde cada espiculo cresce distintamente dos demais. De forma geral, conclui-se que
existe um alto teor de ferro médio incorporado as fibras e que podera interferir e participar nos
fenémenos reativos na interface entre as fibras e o aluminio durante tratamentos térmicos nos

compositos.

4.1.3 Fibras Silico-Aluminosas

Conforme ji4 mencionado, estas fibras foram moidas como forma de diminuigdo de seu
comprimento. Esta quebra no comprimento das fibras é fundamental para que se possa efetuar
uma mistura mecnica destas com as particulas de aluminio. Apés a moagem e separagdo por
peneiramento, apenas uma pequena frag8o do total foi aproveitada. Na tabela 4.3 vemos o
resultado deste peneiramento realizado nas fibras silico-aluminosas apés terem sido moidas. Para
utilizagéo nos experimentos de compactacio uniaxial a frio foi escolhida apenas a fracdo retida
na matha #80. As figuras 4.9 e 4.10 ilustram a morfologia destas fibras com detalhe da presenca
de particula de shot (figura 4.9).
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10 um atumino-silicate fiber

Figura 4.9 — Detalhe de particula de shot
presente nas fibras silico-aluminosas.

alumino-silicate fiber

Figura 4.10 — Morfologia tipica das fibras silico-
aluminosas utilizadas neste trabalho
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Tabela 4.3 - Resultado do peneiramento das
fibras silico-aluminosas ap6s moagem

#50 39,8
#60 11,2
#80 6,2
#100 1.3
#120 9.1
#140 3,0
<#140 28,3

Na tabela 4.4, encontram-se a composi¢o quimica obtida por fluorescéncia de raios-x nas
fibras silico-aluminosas utilizadas no trabalho. Os resultados concordam com as informagbes de
catalogo do fabricante das fibras, sendo que o pequeno teor de ZrO, encontrado provavelmente
deve-se a contaminagio no processo de fabricagéio das fibras ja que o fabricante dispe também
de uma formulagéo fibrosa de alto teor de ZrQ, (~15 %) processada no mesmo equipamento.
Como observado nos resultados, estas fibras seriam consideradas como uma amostra tipicamente
silico-aluminosa, sendo que os outros 6xidos encontrados e suas correspondentes concentragdes

estio dentro dos limites aceitdveis e usuais para as aplicagdes convencionais deste material,
conforme bibliografia analisada

Tabela 4.4 - Composicio quimica obtida para as
fibras silico-aluminosas
Si0; 52,30
ALOs 47,10
Zr0, 0,27
Fe;0; 0,03
TiO, 0,02
Ca0O 0,05
MgO <0,05
K;O 0,01
Na,O <0,05

Ap6s o completo beneficiamento das fibras, estas continuam apresentando um formato

cilindrico, sem a presenga de fraturas longitudinais. Entretanto seu comprimento é drasticamente
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reduzido pelo processo de moagem. Sua superficie apresentou-se lisa e isenta de defeitos. Na
figura 4.11 vemos a distribui¢do de comprimento das fibras ap6s terem sido beneficiadas por
moagem. Seu comprimento foi reduzido até a média de 15,2 um de forma a tornar as fibras
dispersveis quando submetidas a processo mecinico de mistura com outras particulas. Com a
utilizacio de peneiramento apés a moagem conseguiu-se minimizar a presenca das particulas no

fibrosas shot, que permaneceram nas fibras com tamanho inferior a 50 yum.

30+
N = 100 amostras
MEDIA 15,2 um
MIN 4.4
® 5 MAX 43,1
g DpP 8,2
«D
-3
o
2
10 -
0

. _ e T
Comprimento fibras silico-aluminosas( um )

Figura 4.11 — Distribui¢do de comprimento das fibras silico-aluminosas ap6s o
beneficiamento fina!l de peneiramento

Na figura 4.12 vemos a distribui¢do de didmetro obtida para as fibras. A analise estatistica
dos dados demonstra que as fibras nfio possuem uma distribuigio normal para seus didmetros. A
maior concentragdo de fibras € encontrada 4 esquerda da média com didmetros inferiores a 3 pm.
Estatisticamente a media foi de 2,2 pm com desvio padrio de 1,7 um, sendo que 60% das
amostras apresentaram didmetro inferior a média obtida. Esta grande dispersdo de dados em torno
da média demonstra a impossibilidade de utilizarem-se fibras com rigido controle de didmetro,

sendo que a variagio encontrada deve ser administrada na sua utilizagdo.
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A figura 4.13 apresenta o resultado encontrado nas medigdes no tamanho das particulas de
shot tesidual (que ndo puderam ser retiradas pelo processamento adotado) e que foram

consequentemente incorporadas aos compdsitos fabricados.

30

25 N =100 amostras
i MEDIA = 2,2 um

20 DP = 1,7 ym

G-1 1-2 2-3 3-4 4-5 5-6 6-7
diémetro das fibras sflico-aluminosas (um)

Figura 4.12 — Distribuicio de didmetro das fibras silico-atuminosas utilizadas neste trabalho

35 4
304
251
20+
154

%

10+

10-15  15-20 20-25 25-30 3540 40-45
diametro do shot residual (um)
Figura 4.13 — Distribuigfio de tamanho de shof residual nas fibras silico-aluminosas
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A fibra cerdmica silico-aluminosa foi ensaiada em equipamento de analise térmica
diferencial conforme descrito anteriormente, com o objetivo de conhecer-se as transformacdes
cristalograficas ocorridas em sua estrutura, quando submetidas a exposi¢des prolongadas em altas
temperaturas. Observou-se um pico exotérmico a cerca de 990 °C, o que indica uma mudanga na
cristalografia da fibra, inicialmente amorfa. Desta forma, quando submetidas a temperaturas
inferiores aos 990 °C espera-se que ndo ocorram mudangas cristalograficas em relagdo a estrutura

amorfa inicial.
4.1.4 Resumo da caracterizagdo fisica dos materiais de partida
A tabela 4.5 abaixo apresenta um resumo das principais propriedades fisicas (didmetro e

comprimento em pum) encontradas na caracterizagdo dos pés de aluminio, fibras de silica e silico-

aluminosas utilizados neste trabalho.

Tabela 4.5 — Principais propriedades fisicas obtidas para as fibras de silica, silico-aluminosas e
pos de aluminio utilizados neste trabalho

dismetro 15,8 3.2 7.1 24,2 2.2 1,7 ) :

comprimento 220 125 25 460 15,2 8,2 4.4 43,1

didgmetro 9,42 2,42 4,66 15,64 9,46 3,53 4,70 19,50
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4.2 Processo de Extrusdo a Quente

4.2 1 Aspectos referentes ao processamento

O processo de extrusdio a quente produziu uma unica barra continua com 4,5 metros de
extensdo e didmetro nominal de 18 mm a partir da utilizagfo de fibras de silica Silexil e pé de
aluminio dtomex MG 300. Na figura 4.14 visualiza-se a transicSo enfre o material nfo extrudado
(retido no molde da extrusora e apenas compactado) ¢ o final da barra extrudada (saida da

extrusora).

Figura 4.14 — Detalhe do fim da segfio de extrusio e material ndo extrudado

Devido a utilizagdo da caneca de aluminio 6063 para encapsulamento da mistura
aluminio/fibras antes da extrusfo, a barra obtida apresentou igualmente uma casca deste material
da caneca em toda a superficie da barra extrudada. Esta casca pode ser visualizada na figura 4.15
obtida em microscopia optica de amostra polida, perpendicular ao sentido de extrusfo. O corte de
varias amostras em toda extensfo da barra, perpendiculares ao sentido de extrusdo,

demonstraram que a espessura da casca foi maior no inicio ¢ no fim da extrusio
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(aproximadamente no primeiro metro inicial e final). Na regifio central a espessura atingiu seus
menores valores. Do mesmo modo, nos primeiros 1 metro inicial e final, a espessura da casca
apresentou pequena variagdio numa mesma se¢o transversal analisada. Na regifio central esta
variagdo foi grande numa mesma seco, desde um minimo de 0,1 mm até um maximo de 1,5 mm.
Nio foram encontradas evidéncias nas observagbes das segdes transversais ao longo da barra
extrudada que justificassem a eliminag8io de qualquer parte para efeito de realizaciio de ensaios

mecinicos ou observacdes microestruturais.

Figura 4.15 - Detalhe da espessura do aluminio 6063 recobrindo o compésito

A barra produzida apresentou wma superficie bastante regular com ranhuras de pequena
profundidade originadas no processo, conforme visualizado na figura 4.16 ( 3 esquerda) . Na
regifio central da barra (a cerca de 2 metros do inicio da extruséo e com tamanho méximo de 0,5
metros) observou-se a presenga de pequenas delaminagdes na superficie (figura 4.16 2 direita),
perpendiculares a direcho de extrusdo, que podem ter sido causadas por uma velocidade de
extrusdo muifa alta ou devido a uma lubrificacio ineficiente nas paredes da matriz. Observagbes
em microscopia ptica mostraram que estas delaminagbes ficaram restritas apenas a casca de
aluminio 6063 utilizada no encapsulamento, ndio se propagando para o compésito contido no seun
interior.
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Figura 4.16 — Detalhe de rugosidade apresentada pelas barras extrudadas

Foram selecionados 10 corpos de prova para determinagiio da densidade final do composito
obtido pelo processo de extrusdo a quente, apds a casca de aluminio 6063 ter sido retirada.
Estatisticamente, a densidade média foi de 2,6728 g/cm’ com desvio padrio de 0,0079 g/em’,
Teoricamente, considerando a auséncia de porosidades em materiais obtidos por processo de
extrusio de pos, a densidade do composito poderia ser obtida pela expressio

d=F(d, ~d,)+d, ,onde Frepresenta a fragdo volumétrica do reforgo, dr a densidade da fibra

¢ d, a densidade do aluminio. Considerando-se d, e d; como 2,699 (boletim informativo Alcoa
1982) ¢ 2,140 (fornecida pelo fabricante) g/cm’ respectivamente e ainda F como igual a 0,0593
(5.93 % em volume de fibras conforme descrito anteriormente na segdo de materiais e métodos),
chegaremos a uma densidade final teérica para o compésito de 2,6659 g/cm’. A diferenca entre a

densidade tedrica e a densidade calculada neste caso ¢ de apenas 0,26 %.
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Devido a maior densidade obtida nas medigdes experimentais em relagdio a tedrica
poderfamos pressupor inicialmente que a deformagdo excessiva do aluminio durante a extrusio
numa alta taxa de deformagfio (1:50) teria sido responsivel pela penetragdo do aluminio nos
canais existentes originalmente no interior de cada fibra de silica. Desta forma, este acréscimo no
volume de aluminio seria responsével pelo aumento na densidade experimental. Observacdes
cuidadosas em microscopia 6ptica ¢ eletrOnica demonstraram que esta hipétese nfio ¢ verdadeira
ndo tendo sido possivel para o metal penetrar pelos canais existentes nas fibras, com algumas
pequenas excegdes restritas a situagdes onde fibras muito curtas (comprimento no maximo o
dobro do didmetro} e de elevado didmetro dos canais puderam ser parcialmente infiltradas.
Observacdes Opticas nas diversas se¢Oes transversais da barra extrudada extraida de diferentes
posicdes ao longo dos 4,5 metros obtidos, demonstraram ainda a presenca de falhas
macroscopicas (pseudo-vazios) na microestrutura do compésito formado. Estas falhas ou pseudo-

vazios podem ser visualizados na figura 4.17 obtida em microscopia Optica de uma amostra

polida no sentido transversal ao de extrusio.

1 mm o5 %

Figura 4.17 - Falhas ou pseudo-vazios encontrados na microestrutura do extrudado

Estas falhas s8o sempre alongadas conforme mostrado na figura e tipicamente atingem
dimensdes entre meio ¢ 1 mm no comprimento, estando presentes em niimero de 1 a 3 em todos
os seccionamentos realizados na segdo transversal do compésito. Estes vazios observados nas
amostras apds seu polimento tem como origem um emaranhado ou empacotamento de fibras que
ndo teria se dispersado durante o processo de mistura entre fibras e p6 de aluminio, dai o fato de
terem sido denominados de pseudo-vazios, pois na verdade ndo existiam como vazios na barra
extrudada antes da realizac@io dos cortes transversais. Desta forma, com relagio a microestrutura

do composito, estes vazios seriam na verdade regides de grande concentragdes de fibras que
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estariam fortemente comprimidas pelo aluminio, tendo sido arrancadas durante as etapas de corte

e polimento das amostras.

Estes vazios seriam responsiveis assim por uma diminui¢So na densidade real dos
compdsitos em relacio 2 densidade tedrica o que nfio condiz com as medidas experimentais
obtidas. Ndo foram realizadas medidas de densidade do po de aluminio e das fibras de silica
utilizadas, tendo sido utilizados anteriormente valores de catilogo, fornecidos pelos fabricantes.
Ensaios nas densidades das fibras e do aluminio devem demonstrar que estes sio mais densos que
os valores adotados. O aluminio por apresentar uma camada fina de alumina amorfa (densidade
de 3,9 g/cm’) que usualmente recobre cada particula, e as fibras por apresentarem constituigiio
mineraldgica especifica, individual para cada fibra pois séo corpos de origem distintas e que pode
ser afetado tanto pela sua composicdo quimica (varidvel de fibra para fibra) como pela sua

estrutura cristalografica que também pode variar conforme trabalhos anteriormente publicados.

4.2.2 Microestrutura das barras extrudadas

Na figura 4.18 vemos imagem obtida por microscopia 6ptica do material extrudado a quente
apos fabricado. S&o vistas as duas orientagdes em relagfio a direc3o de extrusdo em aumento de
100X. Na figura 4.19 temos um aumento de 200X. Conforme esperado num processo de extrusio
envolvendo reforgos fibrosos (Thanh 1995), o mesmo fornece as fibras um sentido de orientagio
preferencial em relagdo & direcdo de extrusdio, alinhando as fibras nesta diregio. A distribuigsio
das fibras na dire¢Sio longitudinal pode ser considerada como satisfatéria, com alguns
aglomerados e vazios detectados, conforme mencionado anteriormente, embora nio tenha sido
utilizada nenhuma metodologia para determinagdo da dispersfio das fibras na matriz. Alguns
aglomerados de fibras observados nas microestruturas mostraram-se provenientes de uma mesma
fibra longa, de tal forma que a movimentagio do aluminio em deformagdo ocorrida na extrusio
néo foi suficiente para dispersé-los adequadamente, ao invés de serem provenientes de fibras
diferentes. Observa-se igualmente uma distribui¢io nfio perfeitamente homogénea de fibras na
segdo transversal no compésito final. O tempo adotado para a mistura dos griios antes da
extrusdo (30 min) deveria ter se estendido a intervalos maiores de forma a garantir que a

dispersdo fosse mais eficiente. Compésitos processados pelo mesmo método utilizando particulas
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de SiC usualmente utilizam tempos de mistura da ordem de 4 horas (Yoshimura 1994, Mourisco
1995).

(@ _100um _ 200X (b

Figura 4.19 — Segfo transversal (a) ¢ longitudinal (b) do extrudado

Pela imagem longitudinal podemos verificar que a agressividade do processo de extrusdo
provocou uma quebra expressiva nas fibras, as quais tiveram seu comprimento bastante reduzido
em relagdo ao seu comprimento inicial. A imagem da figura 4.20 mostra em mais detalhes as
fibras fraturadas imersas na matriz de aluminio em aumento ético de 800 X da secdo longitudinal.
Observa-se a presenga de particulas muito pequenas (inferiores a 1 pm), resultado da completa
fratura de algumas fibras e que nfic puderam ser perfeitamente distribuidas na matriz durante o
processo de extrusdo. A figura 4.21 mostra outro detalhe da segdo longitudinal do compésito,

com a presenga de duas fibras préximas, sendo que uma delas apresenta sinais de fratura ao longo
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de todo seu comprimento. A outra fibra presente, pela proximidade submetida 3s mesmas

condi¢Oes, apresenta-se completamente intacta.

18 um

Figura 4.21 — Detalhe de fibra fraturada (superior) e intacta (inferior)

No gréfico da figura 4.22 pode-se visualizar a freqiiéncia na distribuigdo do comprimento das

fibras nesta condi¢do extrudada. Estatisticamente as fibras apresentaram um comprimento médio
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de 24,6 um com desvio padriio, minimo e méximo respectivamente de 16,9 um, 3,9 pm e 99,7

pm.
60 N = 180
MINIMO 3,9 um
o MAXIMO 99,7 um
G MEDIA 24,6 um
§ 40- DP 16,9 ym
{o )
o
20
Q...

0 20 40 80 80 100
comprimento (um)

Figura 4.22 — Distribuicfic de comprimento das fibras apés extrusfio

Na figura 4.23 ¢ mostrada a distribuicio de comprimento das fibras ap6s a extrusdo
comparativamente ao seu comprimento original anteriormente determinado. A queda da média de
comprimento de 220 para aproximadamente 25 um foi muito grande e poderia estar relacionada a
duas varidveis de processo. Primeiro a alta raz8o de extrusdo empregada onde a diminuigio de
area de 50 vezes no ensaio seria responsavel pela geracdo de grandes tensdes de tragdo e
compressfio na superficie das fibras, tensSes estas que ulirapassariam os seus limites de
resisténcia. Segundo devido a combinagdo geometria da matriz/velocidade de extrusdo, que seria
responsavel pela velocidade de deformagéo do material e pela intensidade das tensdes de flexdio
nas fibras durante sua orientagio no sentido de extrusdo. Velocidades mais baixas ou geometrias
mais suaves (diminui¢8o mais gradual da sec¢fio do extrudado na matriz de extrusio) poderiam
minimizar a quebra das fibras. De forma geral, pelas observacdes Opticas realizadas nas segbes
transversais pode-se constatar que apos a ruptura das fibras, seus pedacos fragmentados sdo

dispersos na matriz de aluminio devido a grande movimentacio da matriz em deformagio. Desta
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forma o resultado final é um aumento na densidade de reforco da matriz (ntmero de fibras por

unidade de volume)

18 ] MEDIA = 220 um

frequéncia
b
I

¢ 100 260 350 460 ‘ 500
ANTES DA EXTRUSAO (um)

§ 100

< MEDIA = 24,6 ym

o

@

o= 50
100 200 300 400 500
DEPQOIS DA EXTRUSAQ {um)

Figura 4.23 — Comparagdo da distribuigio de comprimento das fibras de silica antes e depois da
extrusio

Na figura 4.24 observa-se na segfo transversal do compésito, uma fibra fraturada no
didmetro. Este tipo de fratura foi de ocorréncia minima sendo detectado apenas em regides
isoladas. De modo geral as fibras permaneceram integras em sua segfio transversal ¢ altamente
danificadas por fratura em suas se¢des longitudinais. Observa-se ainda a ndo existéncia de
reagBes visiveis na interface fibra/aluminio. A principio, a temperatura utilizada no
processamento ndo foi suficiente para provocar a reagdo entre os dois materiais (4,5 horas a 450
°C + extrusfo a 200 °C). ReagBes 56 serdo observadas de forma expressiva apos os extrudados

serem submetidos a tratamento térmico,

A figura 4.25 mostra um detalhe de uma regifio proxima a um dos vazios (falhas por

empacotamento de fibras) ji descritos, presente regularmente na microestrutura do composito.
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Observa-se a alta concentrago de fibras préximas ao vazio, o que concorda com a hip6tese de
que estes foram formados por uma grande quantidade de fibras emaranhadas que nfo se
dispersaram no processo de mistura das matérias primas. Observagdes dentro destes vazios

utilizando MEV mostraram uma grande quantidade de fibras aderidas as paredes de aluminio.

Figura 4.25 — Detalhe da alta concentragio de fibras proximas ao vazio existente na

microestrutura transversal do compésito extrudado
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4.2 .3 Tratamento térmico das barras extrudadas

Conforme descrito nos objetivos do trabalho, procura-se induzir no compésito extrudado,
entre as fibras do reforgo e a matriz de aluminio, a reagfio de redugiio da silica pelo aluminio, ou

seja, procura-se substituir a silica constituinte das fibras por alumina segundo a reacéo :
38i04(s) +4AlD— 2AL0;(s) +38i(s)

Para isto, utilizou-se uma temperatura arbitraria de 600 °C, que segundo o diagrama de fases
Al-Si seria adequada para induzir a formagio de uma composigio liquida Al-Si (provavelmente
uma composi¢@o eutética) através da reagdo do Si liberado pela equacio de reducio quimica
descrita acima € o aluminio da matriz, mantendo a matriz propriamente dita no estado sélido. O
inicio da rea¢do de redugdo se daria por difusdo no estado sélido. Logo apés o inicio da formago
das primeiras pogas de liquido Al-Si, este se encarregaria de dar continuidade ao mecanismo

reativo segundo a técnica de infiltracfo reativa apresentada anteriormente.

Espera-se ainda que a microestrutura obtida nas fibras ap6s a ocorréncia da reagdo possua
uma morfologia co-continuous, resultado de um entrelacamento espacial entre a alumina formada
e a liga de aluminio que deve penetrar nas fendas formadas pela alteragdo volumétrica da silica
em alumina. Desta forma, eliminaremos a interface discreta entre reforgo ¢ matriz (tipica em
reforgos fibrosos descontinuos) e obteremos uma interface metalurgicamente perfeita, baseada no
ancoramento mecanico/quimico das fibras realizado pelo préprio aluminio da matriz que deve ser
continuo com a liga de aluminio presente no interior das fibras de alumina, formadas no Processo

reativo.

Amostras obtidas pelo processo de extrusio a quente foram desta forma submetidas a
tratamento térmico na temperatura de 600 °C de forma a forcar a reacdo entre as fibras de silica e
a matriz de aluminio dos compédsitos, conforme os objetivos descritos. O resultado deste
tratamento foi a formag&o de uma camada reagida na superficie das fibras a qual aumentava em
espessura conforme aumentava-se o tempo de permanéncia na temperatura. Um tempo minimo
de 1 hora foi necessdrio para que a camada reagida pudesse ser observada com clareza em
microscopia optica. Ndo foi possivel constatar se este tempo estaria relacionado com um perfodo
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de incubagdio da reagdo, onde esta ocorreria somente apds uma energia minima fornecida ao
sistema (energia de ativa¢io) conforme citado na literatura (Standage 1967, veja pagina 16).
Foram experimentados diferentes tempos de tratamento, compreendidos entre 1 ¢ 48 horas de
exposigo a 600 °C, como forma a observar os efeitos provocados na matriz pela reacio total das
fibras.

A figura 4.26, obtida em microscopia Optica, ilustra detalhes da microestrutura tipicamente
obtida em duas imagens mostrando uma camada superficial nas fibras de silica que sofreu reagfio
com a liga de aluminio apés tratamento durante 1 hora a 600 °C. Esta camada reagida claramente
mostra a existéncia de duas fases entrelagadas que seriam a alumina produzida pela reagio de
reduglo da silica e a liga de aluminio infiltrada em seus poros ou canais. Aproximadamente entre
1/4 ¢ 1/3 do didmetro das fibras reagiu nestas condigdes. Esta reagfo apresenta-se com espessura
homogénea ao longo do perimetro das fibras indicando sua ocorréncia com velocidade constante,
partindo da superficie para o interior da fibra. A imagem mostra também a presenca de iniimeros
precipitados de intermetilico Al-Fe-Si presentes com regularidade na microestrutura do

compdsito.

A1~Ai2t>3
Figura 4.26 — Secdo transversal do compdsito extrudado ap6s tratamento por 1 hora a 600 °C

Nao foi observada na microestrutura a presenca de eutético Al-Si que poderia ter se formado
a partir da reagdo do silicio liberado pelas fibras com o aluminio da matriz. Igualmente ndo
observou-se a presenca de precipitados de Si. Entretanto localmente em zlgumas regides pode ser
constatada a presenca do eutético. Mais especificamente, ao lado dos pseudo-vazios ou defeitos
mencionados anteriormente deixados pelos aglomerados de fibras que nfio se dispersaram durante
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a mistura das matérias primas. Durante o tratamento térmico estes defeitos representaram na
verdade uma regido de alta concentragio de fibras, onde existiu igualmente uma alta érea
superficial de silica sofrendo reagio com a matriz. Desta forma ao seu redor espera-se a liberagédo

de grande quantidade de Si quando comparada a dreas ao redor de fibras isoladas na matriz.

Na figura 4.27, obtida por microscopia 6ptica, podemos observar outro detathe do material
extrudado apés tratamento térmico a 600 °C durante 1 hora. Esta regifio fotografada encontrava-
se proxima a um dos defeitos (empacotado de fibras) encontrados na microestrutura do extrudado
e conforme mencionado mostraram a presenga de eutético. Observam-se as fibras parcialmente
reagidas com a matriz de aluminio, além de aguthas de silicio confirmando a presenga de eutético
Al-Si possivelmente formado pela reagio do aluminio da matriz e o silicio liberado pela reagdo
de reducio da silica das fibras.

A figura 4.28 mostra a mesma regifo em imagem obtida em MEV para efeito comparativo e
uma methor ilustragdo. De forma geral, 2 totalidade (exciuindo uma fina camada ao redor dos
defeitos) da microestrutura do compdsito apresentou reagdes parciais da fibra conforme ilustrado
na figura 4.26, com precipitados de intermetélico Al-Fe-Si de pequenas dimensées. Apenas nas
regides proximas aos defeitos (falhas de processo que ndio s3o esperadas se melhorarmos a
homogeneidade da mistura das matérias primas) foi observada a presenga de composigio eutética

Al-Si conforme ilustrado na figura 4.28.

Figura 4.27 — Detalhe da presenca de composi¢do eutética proxima aos vazios encontrados na
microestrutura do extrudado tratado a 600 °C por 1 hora.
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Figura 4.28 — Mesma regido da figura 4.27 em imagem por MEV

A figura 4.29 obtida por microscopia optica ilustra uma outra regifio, também proxima a um
grande aglomerado de fibras ( parte do aglomerado (agora vazio) pode ser observado na parte
superior da foto), onde observa-se igualmente a presenga do eutético Al-Si. A regifio circular
mais clara da foto foi analisada por EDS de forma a identificar a composi¢do dos seus elementos

constituintes, conforme ilustrado na figura 4.30 obtida por MEV desta regido.

Figura 4.29 — Detalhe da composicio eutética Al-Si encontrada préximo 20s vazios na

microestrutura, mostrando {circulo mais claro) regido para andlise por EDS
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Figura 4.30 — Ampliagéio em MEV da regifio demarcada da figura 4.29 e utilizada para analise
por EDS

Conforme visualizado na figura 4.30, foram analisados os pontos 1 (supostamente
precipitado de Si metdlico da composi¢do eutética Al-Si), ponto 2 (agulhas brancas,
supostamente agulhas de ferro, tipicas em ligas de Al-Si) e ponto 3 (matriz de aluminio, distante

dos precipitados. A tabela 4.6 mostra os valores encontrados.

Tabela 4.6 - Resultados de analise por EDS nos pontos
demarcados na figura 4.30 (%)

Al
Si 30,24 12,59 0,77
Fe 1,99 11,60 0,24
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Além das andlises pontuais foram realizadas anélises em 4reas compreendendo a regido
circular clara da figura 4.29, ou seja, com a presenca de varias agulhas de silicio e ferro com
morfologia tipicamente encontrada em eutético Al-Si. Duas medigdes de é4rea forneceram
respectivamente a composi¢do de 12,78 % Si (com 1% Fe) € 9,11 % Si (sem ferro). Pelos valores
encontrados nesta andlise de area pode-se concluir que a composigéo € eutética Al-Si com a
presenga de algum ferro, também tipico neste caso. O resultado das anélises pontuais encontrados
na tabela 4.6 devem ser tomados com alguma restrigio em virtude do reduzido tamanho dos
precipitados. O feixe de elétrons incidente na amostra , embora pontual, tipicamente atinge
valores reais de dispersdo correspondentes a um didmetro de 3 pm. No caso do precipitado de
silicio (ponto 1), parte da matriz de aluminio foi incluida na analise, diminuindo desta forma a
percentagem total de silicio. O mesmo se deu na analise do ponto 2 (agulha de ferro) onde a

maior parte da andlise deve ter sido obtida na matriz.

Pelos resultados encontrados em microanalise e pelas observagdes em microscopia dptica e
eletronica, ¢ possivel afirmar que a microestrutura dos compésitos tratados por 1 hora a 600 °C
apresentam fibras parcialmente (aproximadamente entre 1/4 ¢ 1/3 do didmetro) reagidas com a
matriz de aluminio (ou com uma liga Al-Si liguida na temperatura de tratamento utilizada), sendo
que a reagdio apresenta uma morfologia aparentemente co-continuous com a presenga de duas
fases em seu interior. Precipitados de Al-Fe-Si estio presentes de forma regular na
microestrutura, sendo que os maiores precipitados puderam ser encontrados encostados as fibras.
Circundando os vazios gerados pela aglomeragfio de fibras nfio dispersas durante a mistura das
matérias primas, constatou-se a presenga em grande quantidade de eutético Al-Si com morfologia
tipica desta composi¢do, com a presenga ainda de agulhas de ferro. As camadas reagidas das
fibras apresentaram uma espessura uniforme ao longo de seu perimetro e pouco varidvel em
relagio a fibras distintas. A medida em que as fibras ficam mais perto dos vazios (aglomerados de
fibras), a camada reagida aumenta em espessura, tendo a reagdo em alguns casos consumido
completamente a fibra.  Fibras completamente circundadas pela composigdo -eutética
apresentaram uma espessura reagida maior que as obtidas em regifes mais distantes na matriz,
onde ndo pode-se constatar a presenca do eutético. A figura 4.31 ilustra estas ultimas observagGes
sendo claramente visivel a concentragio de eutético ao redor dos vazios e o0 aumento da espessura

reagida das fibras imersas neste eutético.
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Figura 4.31 — Detalhe da presenca da composigio eutética Al-Si e aumento da camada reagida

das fibras imersas neste eutético

O tratamento térmico dos compoésitos extrudados por um periodo de 4 horas na temperatura
de 600 °C provocou as mesmas alteragdes microestruturais j4 mencionadas anteriormente no
tratamento por 1 hora. Notou-se alteragdo apenas na espessura da camada reagida (que aumentou
com relagfo ao tratamento por 1 hora) e com rela¢dio ao tamanho dos precipitados de Al-Fe-Si
que também aumentaram em tamanho. A espessura da camada reagida nio apresentou a mesma
homogeneidade comparando-se fibras diferentes conforme o ocorrido no tratamento por 1 hora.
Em algumas fibras a reagfio se processou quase totalmente, envolvendo cerca de % do didmetro
da fibra. A maioria das fibras sofreram reagfio em cerca de % do didmetro. Igualmente foi
observada a presenga de eutético apenas circundando grandes vazios na microestrutura deixados

pela ineficiéncia do processo de mistura das matérias primas.
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A figura 4.32 ilustra a microestrutura obtida no tratamento por 4 horas em imagem
transversal do compésito, sendo possivel observar os precipitados de Al-Fe-Si em regides

indicadas e encostados nas fibras.

Figura 4.32 — Imagem Gptica da microestrutura transversal do composito extrudado tratado por 4
horas a 600 °C.

O tempo necessario para que as fibras sofressem reagfio completa, abrangendo todo o seu
diametro e com conseqiiente consumo total do SiO» das fibras, foi estimado em 8 horas de
tratamento continuo a 600 °C. Apds estas 8 horas observa-se o surgimento de precipitados de
grandes dimensdes de Al-Fe-8i na microestrutura do composito. Estes precipitados regularmente
estio encostados nas fibras sugerindo gue tenha ocorrido o seu crescimento a partir dos

precipitados menores observados anteriormente nas amostras tratadas por 1 e 4 horas.

Apés um longo periodo de exposi¢do na temperatura de 600 °C pode-se observar nas
amostras um rearranjo espacial no posicionamento das fibras. As fibras sofrem visivel
movimentagio até sua aglomerag@io em regides onde estio presentes também o eutético e os
precipitados Al-Fe-Si , sendo que a matriz de aluminio apresenta-se com uma composi¢do mais
limpa de impurezas (como as particulas de alumina oriundas da superficie que recobriu o p6 de

aluminio inicial e que se dispersou homogeneamente na matriz durante a extrusio).
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Esta movimentagdo espacial das fibras passa a ser observada apds tratamentos térmicos
continuos por periodos de 21 horas a 600 °C. Observa-se nas amostras a formacéo de contornos
de grio, possivelmente originados pela recristalizagio da matriz conforme verificado na figura
4.33 obtida por microscopia ptica na seg3o transversal do compoésito. A figura mostra detalhe de
um contorno completamente fechado (a) e a presenca tipica de Al-Fe-Si de grandes dimensdes
neste contorno (b). O aspecto limpo observado no interior dos contornos {no sentido de ndo
estarem mais presentes o eutético, o Al-Fe-Si e as micro-particulas de alumina oriundas da casca

de recobrimento do pé de aluminio) s&o um forte indicio desta recristalizac3o.

Observa-se que a movimentagdo espacial sofrida pelas fibras ndo modificou seu sentido de

orientagdo original, conferido pelo processo de extrusio (vide figuras 4.36 e 4.37).

Figura 4.33 — Contorno de grio no tratamento por 21 horas
A figura 4.34 , também referente ao tratamento por 21 horas, apresenta um detalhe do
contorno de grio em imagem Optica (& esquerda) e eletrdnica BSE (3 direita). A composigdo onde

indicado na figura € tipicamente eutética pelas anilises realizadas com EDS. A imagem em MEV

mostra claramente as agulhas de ferro segregadas para o contorno.
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Figura 4.34 — Detalhe do eutético segregado para o contorno de grio

A figura 4.35 mostra o detalhe de uma outra particularidade observada na microestrutura do

compésito tratado por 21 horas. Alguns grios formados apresentarn em seu interior pogas de

composi¢do eutética circundando uma ou mais fibras com a presenga ainda de ferro na forma de
agulhas. A morfologia da composi¢io eutética assim como das agulhas ¢ similar as encontradas

no contorno do grio, sendo que por alguma razdo, estas pogas ndo se deslocaram para o contorno.

fibra Al-ALO3

aguihas
ferro

eutético

Figura 4.35 —~ Detalhe de composigdo eutética com agulhas de ferro encontradas dentro dos

contornos de grio e circundando as fibras de silica
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A figura 4.36 mostra as imagens longitudinais do compoésito extrudado (sem tratamento
térmico) e do tratado por um periodo de 48 horas a 600 °C. As duas imagens possuem a mesma
ampliagdo. E visivel claramente o agrupamento das fibras em alinhamentos orientados no sentido
de extrusdo apos o tratamento térmico do extrudado. A figura 4.37 mostra duas outras ampliaces
deste alinhamento de fibras em ampliagdes de 100 e 800 X no material tratado por 48 horas. Na
imagem com aumento de 800 X observa-se a presenca tipica de um grande precipitado de Al-Fe-
Si encostado nas fibras e que aparenta ter sofrido um crescimento a partir das pequenas particulas
de intermetdlico observadas em tempos de tratamento menores. A composicdo eutética também
encontra-se presente neste alinhamento de fibras, sendo de dificil observagdo por microscopia
Optica, tanto na se¢do transversal como na longitudinal, em fun¢fio do reduzido tamanho dos

precipitados de silicio na composigfo.

g :
e o ' e S
100pm 100X 4 SELUUE T M e : 2 10pm 800 X

Figura 4.37 — Imagem 6ptica mostrando detalhes do aglomerado de fibras e Al-Fe-Si
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A figura 4.38 apresenta uma sintese da microestrutura obtida no compésito tratado por 48
horas a 600 °C. Sdo vistos numa mesma imagem as fibras totalmente reagidas, o eutético
aluminio-silicio e os grandes precipitados de Al-Fe-Si. Um mapeamento por EDS nesta amostra
possibilitou a obtencdo de informagGes estatisticas sobre a constituicdo das fases presentes. Na
tabela 4.6 sd3o vistos os resultados obtidos para as analises da matriz de aluminio, das fibras
completamente reagidas, dos precipitados intermetdlicos ¢ também uma andlise global do
composito para amostras tratadas por 8 horas a 600 °C (periodo em que as fibras reagiram
completamente). A tabela 4.7 mostra os mesmos resultados na anélise do compésito tratado por
48 horas. A analise global representa uma analise em grandes 4reas (aproximadamente 1 mm?),
de forma a verificar se na média a microestrutura apresenta uma composicdo concordante com
sua composi¢do tedrica, estabelecida pela composicio ¢ dosagem das matérias primas. A
amostra tratada por 8 horas apresentou igualmente uma microestrutura com fibras completamente
reagidas e a presenca de grandes precipitados de Al-Fe-Si. Nas tabelas 4.6 e 4.7 sdo reportados as
diversas medidas efetuadas, a média e desvio padrio, e o intervalo de confianca de 95 % com os

correspondentes valores de minimo e maximo baseados neste intervalo.

B7.08.% Al
§ 12,15 % Si
} 0.77%Fe R

Figura 4.38 — Segdo longitudinal do compdsito tratado por 48 horas a 600 °C ¢ utilizado para um

mapeamento da composigio das fibras, eutético, intermetalico e matriz
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Tabela 4.7 Mapeamento por EDS na amostra tratada 8 hs a 600 °C

97,8 98,01 9947 976 9738 99,35

Si 139 075 0 1,06 141 026 074 059 efrs

Fe 081 124 053 133 121 04 065 043 0.83

Al 9942 100 97, 89 066 |9837 99,69
si 0 0 092 034 0 184 104 0,59 [0.70| 052 | 0,07 1.11
Fe 055 027 097 024 0 06 0 0,38 |0,35| 026 | 011 064
Al 935791160411 949 942 94.44 9267 03,58/1.28| 0,95 |92,63 94.53
Si 402 688 469 283 35 418 542 450 [133] 099 | 352 5.49
Fe 242 196 12 226 23 137 191 1.92 [0.47| 035 | 157 227
Al 4576 495 58'32 56,56 52,5415.91] 579 |4674 5833
Si 1039 959 91 849 939 10.80] 0.79 | 861 1018
Fe 4385 40,92 32,58 34.95 38,08/5.21] 510 |32.97 4318
Al 99.47 98.93 99, 58“99 21 "98'63 98.48 98 83 99,02'0,42“ 031 ée,'f{””éé;ééf
Si 021 064 0 039 077 073 074 0,50 |0.30| 022 | 027 072
Fe 032 043 042 04 059 079 043 0.48 |0,16] 012 | 0.37 0,60
Al 100 ':'éé,'?é'"idb 100 99,71 99,97
Si 0o 0 0 0 0

Fe 0 021 0 0 020 021 058 016 | 003 034
A 89,52 91619331 93,98 90,65 92,2 93,98 92,42 91,0592,08/1.53| 100 |9108 93.08
Si 764 747 571 413 75 518 4,33 504 697 |6,00|141| 092 | 507 602
Fe 283 0,92 099 189 185 261 169 254 198|192 |067| 044 | 148 236
Al 453 4496'44 97 45.17 45.17 45,61 45,98 45,72 45,38 45,3610.35| 023 |4514 4559
Si 11 11,19 11,19 10,57 10,74 11,39 11,03 11,01 11.08/11.07/0.18] 012 |10.95 1118
Fe 437 438543844386 44,1 43 43 4327 43.54|4357|040] 026 |4331 4383




Os. resultados obtidos na andlise das fibras completamente reagidas demonstraram, em
ambos os tratamentos por 8 ¢ 48 horas, que sua composi¢io é completamente alterada em relagdo
a presenga da silica original. Esta alteragdo ocorre com o surgimento de grande quantidade de Al,
provavelmente na forma de Al,O; poroso preenchido pelo aluminio (ou uma liga de aluminio) da
matriz. O silicio presente em teores de 4,5% (8 horas) e 6,0% (48 horas) pode tanto ser silica nfo
transformada incorporada a estrutura da alumina formada, como a presenga de uma liga de
aluminio silicio no interior das fibras, ao invés do aluminio puro esperado se considerarmos que a
reagdo ocorrida € exatamente a reagdo de redug@o da silica pelo aluminio descrita na literatura. A
segunda hipdtese parece mais apropriada se considerarmos que a infiltragio de aluminio puro nos
poros deixados pela alumina s poderia ocorrer através de sua difusdo no estado sélido, j& que a
temperatura de tratamento adotada ndio possibilitaria sua fusfo. Desta forma, mesmo a reagio
teria ocorrido no estado sdlido o que néo parece coerente com as dificuldades de movimentacio
atdmica esperados neste tipo de difusio. Acredita-se que nos estdgios iniciais da reagdo entre
aluminio e a silica, esta tenha ocorrido por difusfo ao longo de toda a interface das fibras.
Imediatamente apos o silicio ser liberado como resultado da reacio, este formaria com o aluminio
da matriz uma composi¢io em equilibrio na temperatura de 600 °C (praticamente a composigio
eutética) a qual se encarregaria de continuar a reagfio, ndo mais por difusfo, mas sim no estado
liquido. Desta forma, a reagfio teria ocorrido entre a silica das fibras e esta composigdo Al-Si
liquida, sendo que a infiltragdo dos poros formados na alumina seria feita ndo pelo aluminio mas

por esta composicdo Al-Si, justificando o silicio encontrado no interior das fibras reagidas.

A analise do intermetdlico Al-Fe-Si de grandes dimensdes encontrados nas amostras tratadas
por 8 e 48 horas mostram uma composi¢do com alto teor de ferro (38,08% na 8 horas e 43,57%
na 48 horas). Observou-se nas amostras tratadas em longos periodos (a partir de 8 horas) a 600 °C
a presencga tanto de eutético Al-Si como de intermetalico Al-Fe-Si (com composicdo tipica
indicada na figura 4.38). O eutético e o intermetalico estdo localizados de tal forma na
microestrutura que sugerem que ambos tenham se formado a partir da reagfo das fibras. Uma
hipotese para coexisténcia entre estas fases na microestrutura seria a de que haja uma
dependéncia da fase formada com o ferro contido em cada fibra. A caracterizago dos espiculos
silicosos demonstrou que existem algumas fibras absolutamente isentas de ferro enquanto outras
apresentaram até 1,3% deste elemento. Desta forma, fibras isentas de ferro estariam associadas

com a presenga de eutético ao seu redor e fibras com alto teor de ferro associadas ao

100



intermetalico Al-Fe-Si. Esta hipdtese ndo ¢ de todo elucidativa se considerarmos que néo
necessariamente o ferro contido nos precipitados intermetilicos teve origem no ferro contido nas
fibras. As microanalises nas fibras reagidas indicaram que o ferro original das fibras manteve-se
presente apos sua reagéo, pois sua concentragéo sofreu pouca variagdo quando comparamos antes
e apds a reagdo . As fibras com alto teor de ferro poderiam de alguma forma terem agido como

pontos de nucleagdo da formagdo de intermetalicos, o que justificaria a hipétese.

4.3 Processo de compactacdo uniaxial a frio

4.3.1 Aspectos referentes ao processamento

A utilizagdo de processo de compacta¢fio uniaxial a frio objetivou a continuidade nas
de que estes fenémenos interfaciais estariam relacionados a técnica de infiltragio reativa.
Objetivou-se igualmente verificar se a presenca de silica encontrada na composicio das fibras
silico-aluminosas possibilitaria igualmente a obtengfio de uma microestrutura co-continuous apos
sua reagdo com a matriz de aluminio. Foram realizados experimentos de compactacfo utilizando
composicdes com fragdes de S e 10 % em peso de ambas as fibras, além da utilizacio de forgas

de compactagio de 10 e 20 toneladas (correspondentes a 325 ¢ 433 MPa respectivamente).

Para as medidas das densidades dos compésitos 5 corpos de prova cilindricos foram
escolhidos para cada amostra, apds terem sido submetidos a sinterizagio a 600°C por 1 hora. Na
tabela 4.9 vemos as densidades obtidas apds a sinterizagfio das pecas. Observa-se uma grande
varia¢o na densidade das pecas sinterizadas obtidas, desde um minimo de 88.4 % da densidade
tedrica para os compactados feitos com 10 % de fibras de silica ¢ 325 MPa até 98,2 % da
densidade tedrica para os compactados feitos com 5 % de fibras silico-aluminosas em pressio de
433 MPa. De forma geral, baixas pressdes e altos teores de reforcos tendem a dificultar a

compactagio das pegas, diminuindo a sua densidade e aumentando consequentemente a
porosidade final.
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Tabela 4.9 - Ensaios realizados em compactacido uniaxial a frio

sem reforco 0 325 2,585 2,58-2,59
silica 5 325 2,520 2,51-2,53

silica 10 325 2,385 2,38-2,39

silica 5 433 2,59 2,58-2,59

silica - 10 433 2,40 2,39-2,41
silico-aluminosa 5 325 2,585 2,57-2,60
silico-aluminosa 10 325 2,590 2,58-2,60
silico-aluminosa 5 433 2,65 2,65-2,66
silico-aluminosa 10 433 2,61 2,59.2.62

4.3.2 Microestrutura apés sinterizagio

O tratamento de sinterizagdo a 600 °C por 1 hora provocou a ocorréncia de uma reagio
interfacial entre as fibras de silica ¢ silico-aluminosas e a matriz de aluminio. Para o compésito
feito a partir de fibras silico-aluminosas, esta rea¢fo consumiu por completo as fibras em fungdo
de seu pequeno didmetro. Suas grandes particulas de shot sofreram reagdes apenas parciais
localizadas na superficie. No compdsito feito a partir de fibras de silica, esta reagiio se processou
total ou parcialmente, dependendo do didmetro da fibra envolvida. A obteng@io de imagens com
qualidade em microscopia 6ptica foi muito prejudicada em virtude da porosidade existente em
todas as amostras, as quais tendem a reter particulas abrasivas das pastas de polimento e que

contaminam os polimentos subsequentes.

As figuras 4.39 ¢ 4,40 ilustram as microestruturas obtidas em aumentos de 200 e 800 X. A
figura 4.41 ilustra claramente a presenca de duas fases aparentemente interconectadas (co-
continuous) em uma pequena particula de shof na amostra fabricada com fibras silico-aluminosas.
Junto & particula observa-se uma fase em tom cinza médio, regularmente presente. Esta fase foi
identificada como sendo intermetalico Al-Fe-Si e pode igualmente ser encontrada nas amostras
preparadas a partir de fibras de silica. Ndo foi observado a ocorréncia de eutético Al-Si nas
amostras, mesmo ao lado de poros (vazios) conforme ocorrido anteriormente no compdsito

fabricado por extrusdo 2 quente.
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silica 200 X

Figura 4.39 ~ Microestrutura obtida nos compactados uniaxialmente. Com 5% de fibras silico-
aluminosas (esquerda) e com 5% de fibras de silica (direita)

sifica 800 X

10 um sifico-aluminoso 800 X 10 um

B

Figura 4.40 — Detalhes referentes a figura 4.39. Com 5% de fibras silico-aluminosas (esquerda) e
com 5% de fibras de silica (direita)

A figura 4.42, obtida em MEV numa amostra fabricada com fibras silico-aluminosas,
mostra a presenca de grandes particulas de shot reagidas com o aluminio da matriz, além de Al-
Fe-Si e algumas fibras totalmente reagidas. E observado na superficie das particulas de shot, a
presenca de uma fase em tom cinza claro, correspondente a regifio reagida co-continuous. Foi
realizada microanalise por EDS nos pontos indicados na imagem de forma a identificar as fases

presentes.
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Figura 4.41 — Detalhe de particula de shot com microestrutura totalmente transformada em
morfologia co-continuous e presenga de intermetalico Al-Fe-Si (fase cinza}

O ponto 1 representa o interior da particula de shof que ndo tendo sofrido reacéo,
permaneceu com sua composi¢do original alumina-silica, tendo sido encontrados teores de silicio

e aluminio de 54.02 e 45.98 % respectivamente, concordante plenamente com a composigio
original das fibras.

O ponto 2 representa a reagdo ocorrida na interface € mostra a presenca de grande
quantidade de Al com redugdo substancial na quantidade de Si original, o que pode confirmar a
hipétese de ocorréncia de redugdo da silica com formagdo de alumina. Foram encontrados nesta
regifo reagida 89.74 % Al 8.55 % Si e 1.71 % Fe. Esta composi¢io na regifo de reagdo ¢
bastante similar as composicdes das fibras de silica reagidas nos compositos obtidos por extrusio
a quente, principalmente com relag@o ao teor de ferro. O teor de ferro original das fibras silico-
aluminosas é muito baixo em fungdo do préprio processo de fabricagdo que utiliza matérias
primas de ¢levada pureza. Desta forma este alto teor de ferro presente na reagfo s6 poderia ter

vindo da matriz de aluminio.

A analise do ponto 4, representando a matriz de aluminio, mostra 99.31 % Al 0.63 % Sie
apenas 0.06 % Fe. Este teor de ferro é muito baixo se considerarmos os valores encontrados

anteriormente na caracterizagio do pd de aluminio, o que justificaria a hipotese de que o ferro

104



presente nas fibras e nas camadas reagidas dos shots foi obtido da matriz de aluminio, tornando-a

mais pura.

A andlise do ponto 3 (um precipitado de Al-Fe-Si) mostrou uma composi¢io Al-Fe-Si
com 67.88 % Al, 7.05% Si e 25.07 % Fe . De forma geral, os precipitados de intermetalico
encontrados no compdsito apresentaram composigio similar. Entretanto, o tamanho destes
precipitados nunca foi suficientemente grande de forma a possibilitar uma microanslise
totalmente precisa, se considerarmos o didmetro aproximado de 3 pm para o feixe de elétrons. A
andlise no ponto 3 provavelmente foi influenciada por algum material da matriz de aluminio.
Deste modo, provavelmente o teor de ferro deva ser superior aos 25 % determinados na

microanalise.

AlGaq - Al

wn—n——

A8 1dMm HOZ26

Figura 4.42 — Composito feito com fibras silico-aluminosas e indicagdes de regides para
microanélises

A figura 4.43 obtida em MEV por elétrons retro-espalhados (BSE) mostra o composito
com fibras de silica ap6s sinterizagdo. Igualmente sdo observados os grandes precipitados de Al-
Fe-Si presentes na matriz. A microanalise mostrou para as fibras totalmente reagidas a presenca
de 2.29 % Si e 1.34 % Fe, sendo o restante (96.37 %) composto por aluminio. A analise nas
particulas de intermetdlico demonstraram a presenca de 11.03 % Si, 42.15 % Fe ¢ 46.81 % Al
muito similares as composicdes determinadas anteriormente na utilizagdo destas fibras no

processo de extrusdo a quente.
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SILICA 12

3687

Figura 4.43 — Compésito feito com fibras de silica e sinterizado por 12 horas a 600 °C

A figura 4.44 mostra uma fibra de silica parcialmente reagida com a matriz e os picos
determinados por EDS no centro da fibra ( regifio mais escura que niio sofreu reaco) e na regifio
mais externa (fase cinza onde ocorreu reagido). Observa-se claramente a alterag@o da composigio

de Si (Si0; original da fibra) para uma composicio a base de Al (com algum silicio presente).

centro da fibra
COM COMposicao

Figura 4.44 — Analise por EDS na regifo reagida e ndo reagida de fibra de silica

4.3.3 Microdureza na regidao co-continuous

Para avaliagio das propriedades mecénicas da regifio co-continuous observada nas zonas de

interagfio entre reforgo e matriz, foi escolthida uma particula de shot (figura 4.45) no compdsito
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feito com fibras silico-aluminosas em processo de compactagio uniaxial a frio apés sua
sinterizagdo, que apresentasse uma grande drea de ataque, tornando possivel a comparagiio de

microdureza Vickers entre esta regifio e pontos ndo reforcados da matriz.

Liu (pagina 28) determinou dureza vickers de 620 Hv e Yoshikawa (pagina 36) determinou
valores entre 300 ¢ 800 Hv dependendo da temperatura de processamento, para compdsitos
obtidos por infiltragdo reativa envolvendo silica ¢ aluminio. Desta forma, sendo a zona reagida
observada nos compésitos deste trabalho uma regifio formada por alumina e aluminio (ou uma
liga Al-Si) co-continuous , espera-se que esta tenha uma alta dureza.. Como as particulas de shot
possuem a mesma composi¢do quimica das fibras silico-aluminosas, os fenémenos reativos
ocorridos com a matriz de aluminio sdo idénticos, s6 que com a possibilidade de obtengdo de uma
grande 4rea reativa, impossivel de ser conseguida nas fibras de silica e principalmente nas fibras
silico-aluminosas. Segundo a bibliografia referente a compésitos obtidos pela reduciio da silica
pelo aluminio, o entrelacamento entre as fases metal/cerdmica além de possibilitar a obtengio de

uma dureza elevada, impediria também a propagac8o de micro-trincas (Dachn, 1996).

A figura 4.45 ilustra uma das particulas de shot utilizadas no ensaio de microdureza onde
grande parte de seu volume sofreu reacio com o aluminio da matriz. Na figura observa-se a
marca de indentagdo feita na matriz, distante dos reforgos, assim como duas indentagdes feitas
em regifes reagidas no interior da particula de shot. As identagdes nas regides reagidas (co-
continuous) nio sdo claramente visiveis neste nivel de ampliagio dptica, estando localizadas
deniro dos circulos claros na figura (indicados por setas claras). Os resultados médios de
microdureza encontrados em medigSes de diferentes particulas de shot encontradas na

microestrutura podem ser vistos na figura 4.46.

A matriz ndo reforgada apresentou dureza média de 42,4 Hv (desvio padrio de 6,3) enquanto
que nas regides reagidas encontrou-se valores médios de 995 Hv (desvio padrio de 140), estando
razoavelmente concordantes com valores citados na literatura em termos de ordem de grandeza

obtida.
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Figura 4.45 — Detalhe de particula de shot e marcas de microdureza efetuadas
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Figura 4.46 — Resultado de microdureza Vickers nas regides reagidas do shof ( curva superior) e
na matriz de aluminio (curva inferior)
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4.4 Aspectos referentes a morfologia co-continuous

As observagdes microscOpicas Opticas ¢ eletronicas efetuadas nos compésitos feitos a
partir de fibras de silica e silico-aluminosas em ambos os processos utilizados neste trabalho
demonstraram a existéncia de uma regifio reagida nas fibras com a presenca de duas fases em seu
interior. Aparentemente estas duas fases apresentaram-se com morfologia co-continuous
caracteristica em compdsitos obtidos pela técnica de infiltragdio reativa. Para que esta morfologia
ficasse evidente, foram realizados alguns ensaios adicionais em ambos os compositos e
utilizando-se técnicas envolvendo microscopia eletronica de varredura (MEV) e microscopia

eletronica de emissdo de campo (field emission).

O compésito obtido por extrusio 4 quente e tratado por 48 horas a 600 °C foi submetido a
ataque quimico com HCl como forma de eliminar o aluminio tanto da matriz como do interior
das fibras totalmente reagidas. O resultado final deste ataque foi a obtengio de um material com
aparéncia de po escuro fino, constituido pelas fibras porosas de alumina e particulas de silicio. A
figura 4.47 mostra a imagem da ponta (assinalada pela seta clara) de uma fibra totalmente
transformada em alumina porosa e obtida em MEV. A figura demonstra a existéncia de uma
superficie porosa fina, com poros menores que 0,1 pum e a presenga de alguns cristais depositados
na sua superficie (assinalados pelas setas escuras). Ndo foi possivel determinar a composicio
destes cristais em virtude da proximidade do feixe de elétrons o que impossibilita a analise por
EDS. Como os cristais néo apresentaram porosidade nas observagSes, é possivel que tratem-se de
cristais de silicio metalico que teriam sido formados na superficie da fibra durante a reagdio de sua
composigio silicosa original com o aluminio da matriz, embora cristais isolados de silicio nio

tenham sido observados anteriormente.

A figura 4.48 mostra a imagem obtida por MEV correspondente a superficie de duas
outras fibras igualmente obtidas pelo ataque quimico com HCI do compdsito obtido por extrusio
e tratado 48 horas a 600 °C. As duas fotos possuem quase o mesmo aumento (15 e 20 mil vezes)
¢ demonstram que o tamanho de poros na superficie ¢ bastante varidvel entre as fibras. De forma
geral, em todas as observagGes ndo pode-se constatar um padrio de tamanho de poros na
superficie das fibras analisadas. Possivelmente esta variagdo esteja associada a variagio de

composigdo quimica das fibras. Conforme mencionado anteriormente, as fibras possuem uma
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composi¢io quimica varidvel, algumas sendo constituidas por pura silica e outras com elevado
teor de ferro (até 2%) além de alguma alumina, sem contar outras elementos presentes na forma
de impurezas € ndo analisados neste trabalho. Esta variagio de composigio deve afetar a forma
estequiométrica de ocorréncia da reaco de reducfo da silica pelo aluminio afetando o resultado
final da reac@io que poderia ndo ser apenas alumina pura (conforme obtido por outros autores
citados que trabalharam com silicas de alta pureza) mas aluminas com impurezas retidas em sua
rede cristalina. Os mecanismos que regem o processo de formacio desta morfologia co-
continuous, em termos de fragdo volumétrica de alumina formada e tamanho de poros (infiltrados
pelo aluminio) ndo foram até o momento formulados na literatura aberta e permanecem
desconhecidos. Na mesma figura 4.48 a direita, em aumento de 20 mil vezes, podemos observar
claramente o desenvolvimento da morfologia co-continuous na superficie da fibra. A fase clara
representa a alumina formada pela reagdo de reducgo da silica e a fase escura sdo os poros
deixados pelo aluminio retirado por forga do ataque quimico com HCl. A figura 4.49 mostra uma
ampliagdo obtida em MEV, com mais detalhes da morfologia co-continuous observada na figura

4 .48, em um aumento de 30 mil vezes.

Figura 4.47 — Morfologia da fibra de silica completamente reagida

Observa-se que a fase clara (alumina) nfo possui uma continuidade na superficie da fibra,

pois as ramificacdes formadas aparentemente ndo esto interligadas, formando corpos isolados.
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Para que haja continuidade entre estas ramificagdes, seria necessdrio que ela ocorra abaixo da
superficie. De forma geral, em toda andlise superficial das fibras de silica reagidas com o
aluminio e atacadas com HCI observou-se este fendmeno de formagiio de ramificagbes ndo
interligadas. A documentacdo bibliografica consultada ndo faz referéncia aos aspectos relativos a
continuidade na superficie dos corpos de silica imersos no aluminio liquido, mesmo porque
nestes casos, O interesse maior reside na microestrutura interna dos corpos transformados em
compoésitos co-continuous e ndo na interface entre estes corpos e o banho de aluminio
solidificado.

Figura 4.48 — Variagdo na porosidade superficial das fibras de silica completamente reagidas "

As observagdes microscopicas acima foram feitas no limite de resolugio de imagem do
MEYV utilizado, sendo que a imagem representada na figura 4.49 pode ser considerada como a de
melhor qualidade obtida. Desta forma, é muito dificil certificar-se da existéncia ou nio desta
continuidade da fase cerdmica na superficie das fibras. Equipamentos de melhor resolugio e um
maior numero de observagbes sdo necessirios para que se possa afirmar que esta ndo
continuidade superficial seja uma caracteristica tipica para todas as fibras reagidas com o

aluminio ¢ em todos os tempos de tratamento utilizados neste trabalho.

Observa-se também na figura 4.49 a fragdo volumétrica de 68 % de alumina, determinada
com o auxilio de analisador de imagens. Para isto 3 regides da figura 4.48 (direita) foram
escolhidas ¢ o resultado foi uma fragdo volumétrica de alumina na superficie das fibras entre 65 e

69 % o que concorda plenamente com os resultados apresentados por outros autores que
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trabalharam com corpos macroscopicos de silica imersos em aluminio liquido os quais

proporcionaram valores tipicos de 70 % para a fragio volumétrica de alumina.

Figura 4.49 — Detalhe referente a figura 4.48 (direita)

A figura 4.50, obtida em MEV a partir da secfio transversal polida da barra extrudada a
quente apds seu tratamento térmico, mostra a imagem de uma fibra de silica completamente
reagida com o aluminio. Podem ser vistos claramente no interior da fibra as duas fases
entrelacadas e interconectadas caracterizando a morfologia co-continuous. A fase clara representa
a alumina e a fase cinza escuro o aluminio (ou sua liga) infiltrado nos canais formados pela

transformacdo da silica em alumina.

Quatro regides aleatoriamente escolhidas na imagem da figura 4.50 forneceram uma
fragdo volumétrica de alumina entre 57 e 62 % com uma meédia de 60 % conforme indicado na
figura. Os vazios observados na interface entre a fibra e a matriz de aluminio, aparentemente
seriam consegiiéncia de uma baixa energia interfacial (energia de ligagéo) entre os dois materiais.
Esta hipétese ndo concorda com as observagdes realizadas nas superficies de fratura dos
compbsitos submetidos a ensaio de tragdo (como serd visto mais adiante) sendo atribuido como

causa das falhas a excessiva abras@o provocada pelo polimento da amostra. A microestrutura co-

112



continuous observada nas figura 4.50 demonstra ainda uma variagio na distdncia entre as
ramifica¢cdes de alumina, de tal forma que a medida em que se caminha do centro para a
superficie da fibra estas ramificagGes encontram-se cada vez mais proximas, caracterizando um
tamanho de poros (preenchidos no processo reativo pelo metal) na superficie menor que os
encontrados nos canais internos.  Desta forma, a fibra teria um tamanho de poro na superficie
menor que o contido em seu interior. Isto concorda parcialmente com os experimentos realizados
por Ceschini (1998) ja citado anteriormente. O autor no caso, sugeriu justamente a possibilidade
de obten¢do de uma porosidade superficial menor que a porosidade interna em seu compésito
AVALO;, conferindo a este uma maior dureza na superficie, como forma a aumentar sua
resisténcia ao desgaste (veja a figura 2.33 na pagina 43). Ceschini conseguiu este efeito pela
utilizagdo de uma temperatura varidvel no processo de contato entre seus corpos de silica ¢ o
aluminio liquido. Tipicamente outros autores que trabalharam na obten¢do de compésitos co-
continuous Al/AlO: a partir da reduclo da silica pelo aluminio, utilizaram temperaturas
constantes de 1100 °C. Ceschini utilizou uma temperatura variavel de 800 a 1100 °C com uma
taxa de aquecimento de 10 °C/min como forma de conseguir a gradacdo de porosidade declarada.

et _—
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Figura 4.50 — Se¢fo transversal do composito extrudado tratado por 48 horas a 600 °C
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As figuras 4.51 e 4.52 foram obtidas em Microscopia Eletronica de Emissdo de Campo
(mais conhecida como field emission) em amostras polidas de compdsito processado por
compactacgio uniaxial a frio e sinterizados durante 1 hora a 600 °C. No caso foram utilizadas 5 %
de fibras de silica como elemento de reforgo do compésito. A figura 4.51 mostra uma fibra
parcialmente reagida com a matriz de aluminio sendo possivel observar claramente a morfologia
co-continuous presente na regido reagida. A observag@o da regido reagida mostra também que o
espagamento entre as ramificacbes de alumina diminuem préximo a superficie da fibra o que

concorda com as observagdes feitas anteriormente no compdsito obtido por extrusio a quente.

Figura 4.51 — Fibra de silica parcialmente reagida no compdsito obtido por compactagio uniaxial

Na figura 4.52 podem ser vistos com mais clareza o entrelagamento entre as fases
presentes em uma fibra completamente reagida encontrada no compésito prensado uniaxialmente.
Neste caso, a analise da morfologia co-continuous forneceu uma fragio volumétrica de alumina

de 59 %, concordante com a mesma analise feita no compésito obtido por extrusio 4 quente.

Como o peso atdmico do silicio ¢ maior que o do aluminio, espera-se que tanto a silica
(SiO;) quanto ligas Al-Si apresentem-se num tom mais escuro do que o obtido para o aluminio
puro (que deve apresentar-se num tom mais préximo ao da alumina Al;Os). No caso da figura
4.52, tanto ¢ aluminio da matriz como a alumina formada internamente na fibra apresentam-se
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com mesma intensidade de cinza, sendo que a influéncia do oxigénio normalmente nio pode ser
detectada pelo equipamento eletrénico em virtude de seu baixo peso atdmico. A fase num tom de
cinza mais escuro que se infilirou pelos poros ou canais surgidos na alumina, provavelmente deve
ser uma composicdo Al-Si ao invés de aluminio puro. Pelos resultados apresentados
anteriormente que demonstraram a presenga de eutético Al-Si ao redor de fibras reagidas, além da
hipotese formulada de que uma composicio Al-Si liquida a 600 °C teria que ser responsavel pela
infiltragdo dos canais da alumina, uma conclusio coerente seria a de que esta fase cinza na figura
4.52 trata-se de eutético Al-Si que se infilrou pelos canais deixados na transformacio
volumétrica SiO2 - ALO; . Na superficie da fibra de silica (agora alumina/eutético Al-Si), ou
seja, na interface entre a fibra ¢ matriz de aluminio, podemos observar a presenca de uma fase
cinza continua formando uma aparente barreira entre fibra e matriz. Como a intensidade de cinza
desta barreira € igual ao observado na fase que se infiltrou pelos canais internos, podemos admitir
que sua composi¢do seja igualmente a de uma composiciio eutética Al-Si. Desta forma, o eutético
ao se formar contornaria toda a extenséio (ou parte dela dependendo da quantidade formada) da
superficie da fibra onde ocorreriam as reagdes de infiltragio iniciais, ndo mais entre aluminio

puro e silica mas entre uma composi¢do Al-Si liquida e a silica, constituinte principal das fibras.

nos canais
. intemnos

Furo cenfral
da fibra de
silica

Figura 4.52 - Detathe da fibra reagida mostrando eutético Al-Si infiltrado nos poroes da alumina
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4.5 Comentarios finais sobre a técnica de infiltragio reativa empregada

Todos os trabalhos descritos na literatura referentes a utilizagdo da técnica de infiltragdio
reativa, utilizam-se de corpos sélidos ou porosos imersos em metal liquido como forma a
propiciar o inicio e propagagfio dos mecanismos reativos entre os materiais. Neste trabalho, ao
contrario, utilizam-se fibras de silica e silico-aluminosas em contato com aluminio grau
comercial € com subsequente tratamento térmico na temperatura de 600 °C. Nesta temperatura o
metal ndo encontra-se na forma liquida e os mecanismos reativos iniciais que ocorrem entre
aluminio e silica obviamente nio se identificam plenamente com a técnica descrita. Entretanto, a
reacio de redugdo da silica pelo aluminio pode ocorrer por difusio no estado s6lido nos estagios
iniciais do tratamento térmico. O resultado desta reacfio seria a liberacfo de Si metdlico que,
também por difusdo, migraria para a matriz de aluminio nas proximidades das fibras reagidas.
Este silicio reagiria entio com o aluminio da matriz formando-se uma liga Al-Si que
apresentaria-se liquida na temperatura de 600 °C utilizada. Esta poca ou filme de metal liquido
tenderia a circundar as fibras dando inicio entfo ao processo de infiltragfo reativa propriamente
dito entre a silica constituinte das fibras e a liga Al-Si formada. As observagdes realizadas nos
compositos feitos com fibras de silica ou silico-aluminosas demonstraram a existéncia de uma
morfologia tipicamente co-continuous na regido reagida das fibras concordando com os
resultados apresentados na literatura. As microanilises realizadas com auxilic de EDS
demostraram que nas regides reagidas temos uma perda quase que total do silicio presente
originalmente, com o surgimento de grande quantidade de aluminio e oxigénio em proporgGes
concordantes aquelas que seriam esperadas se nesta regifio reagida tivéssemos a presenga de
alumina e aluminio (ou liga Al-Si). Os ensaios de microdureza vickers realizados nas regides
reagidas das fibras (nos shots) silico-aluminosas demonstraram ainda que estas regides
apresentaram dureza muito elevada, compativel com valores encontrados na literatura, ndo tendo
sido observados ainda a propagaco de micro-trincas em fun¢io das identa¢Ges. E finalmente, as
observacdes realizadas nas fibras apés os compésitos terem sido imersos em HCI forneceram
informagdes importantes com relagdo a continuidade da fase cerfmica forrnada. Apés a extragfio
do metal contido no interior das fibras, estas mantiveram sua morfologia inicial (em termos de
didmetro e comprimento) s que agora com uma constitui¢do porosa e continua. Se ndo houvesse

continuidade nesta fase, a morfologia original das fibras seria perdida com o tratamento quimico.
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4.6 Ensaios mecéanicos
4.6.1 Dureza Brinell no extrudado

Na figura 4.53 vemos o grifico da macrodureza Brinell em fun¢fo do tempo de tratamento
térmico na temperatura de 600 °C do compésito obtido por extrusdo a quente. Observa-se que
Jogo apés o inicio do tratamento térmico temos um redugfo significativa e progressiva da dureza
do muaterial até cerca de 1 hora de exposi¢do nesta temperatura. Apds este periodo, a dureza
aumenta até retornar a ordem de grandeza inicial antes do tratamento. O aumento de dureza a
partir de 1 hora poderia estar relacionado ac surgimento e crescimento da fase Al-Fe-Si e do
eutético Al-Si na microestrutura dos compésitos. O inicio da movimentacgio espacial das fibras
em torno de 21 horas de tratamento para os contornos de grio, aparentemente nio teve efeito
sobre a dureza do material. A queda de dureza observada no inicio do ensaio, numa situagio
metaliirgica mais convencional, usualmente estaria associada a um inicio de recristalizacdo da
microestrutura, com consegliente eliminacdo do encruamento gerado pelo processo de extrusio,
principalmente s¢ considerarmos a alta temperatura utilizada no tratamento térmico. Entretanto,
ndo puderam ser detectados contornos de grdo que indicassem a ocorréncia de recristalizagio em
tempos inferiores a 21 horas de tratamento, quando o surgimento destes contornos esteve

associado com a movimentacdo das fibras, intermetalicos e eutético.

40 X
o 3 ¥ X
26 - x X
HB 34 - § %
x X x
32 - b4 X
% x X
30 § X
28 ¥ ¥ T T T v J
0 22 42 74 149 202 252 1260

tempo de fratamento térmico {minutos)

Figura 4.53 — Macrodureza Brinell (HB) no extrudado tratado por diferentes tempos a 600 °C
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4.6.2 Ensaio de Tracdo

Na figura 4.54 visualiza-se o resultado obtido no ensaio universal de tragdo realizado em 3
corpos de prova obtidos a partir do compésito silica/aluminio extrudado ainda no estado encruado
(sem tratamento térmico). Os corpos de prova CP1, CP2 e CP3 apresentaram difmetros antes do
ensaio de 9,8 mm, 9,75 mm e 9,75 mm respectivamente. A figura mosira a parte inicial do
grafico tensdo versus deformagio até o momento em que foram retirados os extensometros dos
corpos de prova. Conforme pode ser constatado no grafico, os 3 corpos de provas apresentaram

curvas quase idénticas praticamente justapostas na figura, indicando uma excelente

reprodutibilidade de resultados.
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Figura 4.54 — Curva tensdo X deformacfio do extrudado ndo tratado térmicamente

No grafico pode ser visto ainda a reta tragada a partir de 0,2 % de deformagéo e paralela a
tangente na origem, utilizada para determinag#o do limite de escoamento (LEq2%) e do médulo de
elasticidade (E). Desta forma, adotando o LE referente a 0,2 % de deformagdo encontramos um
LE médio para os 3 corpos de prova de 94,4 MPa. Observando mais atentamente a curva obtida,
entre sua origem e o ponto LEg2 constata-se que ha uma certa dificuldade em se estabelecer

com precisdo uma regifo linear na curva, a qual definiria os limites entre as regides elastica e
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plastica do material obtido. Esta dificuldade nfo € tipica de materiais metilicos ensaiados em
traggo, com ou sem refor¢o, & excegéio do ferro fundido que possui uma regido elastica nio linear
(Callister, 1994). Ampliacbes sucessivas da curva obtida, em regides cada vez mais proximas a
sua origem, demonstram que se existit uma regido linear, esta s6 poderia estar situada bem

proximo a base da curva, em tensdes inferiores a 40 MPa.

Para solucionar esta questio, um novo corpo de prova no estado encruado foi ensaiado
com carregamentos € descarregamentos sucessivos e progressivos a partir de uma tensdo minima
até o momento em que apoés um determinado descarregamento este apresentasse alguma
deformagdio residual no corpo de prova. Desta forma, o limite eldstico do material estaria
compreendido entre esta ultima tensdo aplicada (que conferiu ao corpo uma deformagio

permanente) € a tensdo imediatamente anterior (que nfo conferiu nenhuma deformagéo).

Na figura 4.55 pode ser visualizado o resuitado obtido neste ensaio, onde verifica-se que o
inicio da regido plastica do material extrudado no estado encruado esta situada entre 22,2 e 38,4

MPa, ou seja, no inicio da curva tensio deformaco.
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Figura 4.55 — Ensaio ciclico para determinacfo da transi¢dio elastica-plastica
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O moédulo de clasticidade E de 66,4 MPa mostrado na figura 4.54 foi obtido pela
derivacio da curva tensdo ‘versus deformac8o média obtida para os 3 corpos de prova e pelo
calculo da correspondente derivada em & = 0 % de deformacio, em fungio justamente da
dificuldade em definir uma regifio linear no grafico, que permitisse um célculo geométrico

preciso.

Na figura 4.56 pode ser visto a curva completa obtida no ensaio de tragfo até a fratura dos
corpos de prova. Esta visualizagio do ensaio, mostrando a tensio versus deslocamento da garra
hidraulica tem como objetivo a determinacfio apenas do limite de resisténcia LR dos corpos de
prova (tensdo maxima atingida no ensaio) assim como permitir algumas consideragdes com
relagdio a0 comportamento plastico como por exemplo a estricgdo obtida, devendo sempre ser
analisado com alguma reserva, pois a nfo utilizacio de extensdmetro na regifio plastica do ensaio
nio permite uma obtengio precisa da deformagfio do corpo de prova, visto que o deslocamento da
garra hidrdulica nfio € calibrado e ¢ influenciado pela deformagéo de todo o conjunto da maquina
de ensaio. Conforme verificado na figura, o LR calculado a partir da média dos corpos de prova
foide 1344 MPa .
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Figura 4.56 — Curva tens8o-deslocamento dos corpos de prova encruados
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Pelo grafico observa-se ainda que os corpos de prova apresentaram uma regifo de
estric¢io muito bem definida, a partir do LR, caracteristica de materiais dicteis como o aluminio.
O alongamento ¢ estriccdio medidos posteriormente nas marcas longitudinais de 25,4 mm e no
didmetro ap0s a fratura, feitas em cada corpo de prova sdo mostrados na tabela 4.10. Na tabela €
mostrado também, para comparagio com os resultados obtidos, o alongamento e estric¢io
encontrados para um aluminio A1100 obtido por extrusdo de pés sem refor¢o e com 5 e 20 % de

particulas de SiC, todos no estado recozido a 500 °C por 2 horas.

Tabela 4.10 — Alongamento e estricgio obtidos no compésito Silica/Aluminio
extrudado no estado encruado

Alongamento (%) | 16,5 16,7 16,9 35,8 28,1 15,7

Estricgdo (%) 35,0 354 360 70,6 444 21,6
(1) A1100 recozido obtido por extrusgo de pds sem reforgo. Yoshirura (1994)
(2) A1100 recozido obtido por extrusio de pos com 5% de SiC . Yoshimura (1994)
(3) A1100 recozido obtido por extrusio de pos com 20% de SiC . Yoshimura (1994)

A figura 4.57 apresenta os resultados obtidos no ensaio de tragio para os corpos de prova
obtidos do compdsito silica/aluminio extrudado, ap6s terem sido submetidos a tratamento térmico
na temperatura de 600 °C por periodos de 4, 16 ¢ 48 horas. Os corpos de prova de 4, 16 e 48 hs

apresentaram didmetros antes do ensaio de 9,75 mm, 9,70 mm ¢ 9,65 mm respectivamente.

Assim como nos ensaios feitos no material encruado, este grafico mostra apenas a regifio
correspondente a utilizagdo do extensdmetro. Conforme visualizado no gréfico, todos os corpos
de prova apresentaram resultados muito similares sendo que uma pequena tendéncia pode ser
observada de diminuic8o da resisténcia do material a medida em que hd o aumento no tempo de
tratamento. S#c mostrados ainda as curvas correspondentes ao ensaio de corpos de prova

encruados apos terem sido recozidos na temperatura de 500 °C por periodos de 2 e 5 horas.
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Figura 4.57 — Curva tensdo-deformagéio apos tratamento térmico das barras extrudadas

A amostra recozida por 2 horas foi imediatamente retirada da temperatura de recozimento
e resfriada ao ar. A amostra recozida por 5 horas permaneceu no forno apés o periodo de 5 horas,
tendo resfriado lentamente até 200 °C durante 8 horas, sendo logo apos resfriada 2o ar até a
temperatura ambiente. Claramente verifica-se que as tangentes das curvas na origem apresentam
a mesma inclinagdo, o que significa que todos os corpos de prova apresentaram o mesmo modulo
de elasticidade. Nao foram detectados desvios significativos na inclinagdo das curvas préximo as

suas origens que pudessem desmentir esta hipétese.

Esperava-se que devido aos diferentes tempos de tratamento térmico, que proporcionaram
diferentes graus de reagdo nas amostras, levassem a obtengdo de variagdes no méduio de
elasticidade, ja que alterando a microestrutura das fibras estariamos alterando também sua rigidez
e por conseguinte a rigidez do compdsito, ja que esta ¢ formada por uma combinagdo da rigidez
da matriz e das fibras de reforco. Pelas curvas obtidas, o modulo de elasticidade foi igual ao
encontrado no ensaio dos corpos de prova encruados representados na figura 4.54, ou seja, de
66,4 MPa.
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Na figura 4.58 pode ser visto o gréfico obtido no ensaio de tragdo até a fratura dos corpos
de prova. O grafico mostra ainda as curvas obtidas para os corpos de prova recozidos a 500 °C. O
corpo de prova recozido durante 5 horas nfio foi ensaiado até a sua ruptura. O grafico demonstra
uma diferenca significativa entre o limite de resisténcia das amostras. A medida em que o tempo
de tratamento térmico a 600 °C aumenta, ou seja, conforme a reagdo das fibras com o aluminio
vai eliminando a silica das fibras, o LR diminui entre as amostras tratadas, de tal forma que a

amostra tratada por 4 horas € a que apresenta o maior limite de resisténcia (153,3 MPa contra
139,0 MPa na amostra tratada por 48 horas).
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Figura 4.58 — Curva tensdo-deslocamento dos corpos de prova apds
tratamento térmico

Umma observagdo interessante que pode ser feita na figura é que todos os corpos de prova
tratados a 600 °C n&o apresentaram curvas tipicas de materiais diicteis. Embora o alongamento
tenha sido expressivo, a ruptura dos corpos se d4 sem a existéncia de uma regifo de estricgdo
tipica, lembrando mais curvas obtidas em materiais frageis. Observa-se pelo grifico que o
tratamento térmico aumentou o limite de resisténcia das amostras em relagfio aos materiais

recozidos os quais seriam os mais adequados para serem utilizados como comparagio jé que
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estariam isentos de tensdes internas devido ao encruamento, o que usualmente eleva a resisténcia

mecanica.

Qutra observagio importante realizada no grafico, corresponde as oscilages verificadas
nas curvas das amostras tratadas a 600 °C, que surgem aproximadamente apdés ! mm de
deslocamento da garra hidréulica, tem um pico de crescimento em seguida, proximo a fratura,
tendem a suavizar. Estas oscilagbes provavelmente devem ser indicio de ruptura progressiva das

fibras presentes nas amostras.

A tabela 4.11 apresenta uma sintese dos valores médios obtidos para o LEg2, , LR,
alongamento e estricgfio para os corpos de prova no estado encruado e tratados durante 4, 16 ¢ 48
horas. Conforme visualizado na tabela, obteve-se valores bastante elevados para o limite de
resisténcia nas amostras tratadas térmicamente durante 4 horas a 600 °C, quando as fibras
encontravam-se parcialmente reagidas com a matriz. Este LR obtido foi superior ao encontrado
nas amostras encruadas indicando a possivel existéncia de algum mecanismo de tenacificagdo na
microestrutura dos compésitos. A diminuicfo no LR a medida em que o tempo de tratamento
aumenta provavelmente deve-se ao crescimento dos precipitados de Al-Fe-Si que passam a ter
influéncia mais acentuada nos resultados do ensaio. Observa-se que apesar da existéncia do
reforgo, o alongamento apresentou-se relativamente alto, caracteristico ainda de materiais ducteis,

enquanto que a estriccdo diminniu com o tempo de tratamento.

Tabela 4.11 — Resultados médios obtidos no ensaio universal de trago para os tempos de
tratamento de 0, 4, 16 ¢ 48 horas.

LEg 29 (MPa) 94.4 60,8 59,2 | 58,4
LR (MPa) 1344 153,3 148,5 139,06
Alongamento (%) 16,7 15,8 14,6 16,9
Estricgdio (%) 35,5 18,5 15,8 14,5
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Nas figuras 4.59 e 4.60 sdo mostrados todos os graficos obtidos de forma a permitir uma
comparag¢do entre eles. A figura 4.59 representa a regido de utilizagio do extensémetro e a figura
4.60 o ensaio completo mostrando a ruptura dos corpos de prova. S3o incluidos nos graficos
dados bibliograficos de LE o2 € LR de autores que obtiveram seus compositos extrudados de
forma similar & empregada neste trabalho. Todos os 3 autores citados trabalharam com pé de
aluminio 1100 (além de outros pds cujos resultados ndo foram incluidos) extrudados e com os

pos acomodados dentro de um cilindro de aluminio 6063,
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Figura 4.59 — Curvas tensfo-deformagfo global comparativa a outros
autores

Todos os autores utilizaram a mesma prensa utilizada neste trabatho. Mourisco (1995) ¢
Serra (1998) produziram compdsitos extrudados Al-SiC e AI-NbC respectivamente e os
resultados apresentados referem-se a amostras encruadas. Estes autores ndo analisaram as
propricdades de seus respectivos compdsitos com aluminio A1100 no estado recozido.
Yoshimura (1994) produziu compositos extrudados Al-SiC e seus resultados referem-se as
propriedades medidas apds tratamento de recozimento durante 2 horas a 500 °C. Yoshimura
produziu igualmente amostras extrudadas sem reforgo cujos resultados s3o apresentados nas
figuras 4.59 e 4.60 no estado recozido (2 horas a 500 °C).
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Os autores citados nfio publicaram em seus respectivos trabalhos as curvas tenso versus
deformagéo obtidas nos ensaios de tragfo, se limitando a publicar apenas os resultados de LEq 2
e LR em tabelas, de forma que estes resultados foram incluidos nas figuras 4.59 e 4.60 como
pontos isolados. Na figura 4.59 estes pontos representam o LE obtido para 0,2 % de deformagdo e
na figura 4.60 o LR obtido pelos autores. Como todos os autores ensaiaram compdsitos com
fracdes volumétricas variando entre 5 e 20% (tipicamente 5, 10, 15 ¢ 20%) estas variagSes foram
incluidas nas figuras, de tal forma que para cada resultado obtido de um autor temos nas figuras
um intervalo representando estas variagdes. De forma geral o menor valor (ou ponto mais baixo)

de um autor representa a fragdo volumétrica de 5 % e os mais altos a fragdo de 20 %.

Observando a figura 4.59 e 4.60 verificamos que relativamente aos outros autores, as
propriedades de limite de escoamento em 0,2% de deformacgdo obtidas neste trabalho foram
bastante elevadas ja que a fragio volumétrica de fibras de silica utilizada foi de apenas 5,93 %.
Os valores superiores encontrados por Serra e Mourisco devem-se ao fato de que estes ensaiaram

seus corpos de prova no estado encruado o que elevou suas propriedades mecénicas.

O limite de resisténcia obtido nos corpos de prova tratados por 4 horas foi muito elevado,
superando todos os resultados comparativos, mesmo das maximas fragSes de reforgo utilizadas
pelos outros autores. Acredita-se que ocorra no compdsito um mecanismo de tenacificagio em
funcdo da tensdo aplicada, de tal forma que quanto maior a tensdo, maior € a influéncia deste

mecanismo, discutido a seguir.
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Figura 4.60 - Curva tensdo-deslocamento global comparativa a outros autores

Conforme citado na revisdo bibliografica, Daehn (1996) comprovou a existéncia de um
alto actimulo de discordancias dentro do aluminio infiltrado nos corpos de alumina, formada pela
reducdo da silica, apos seus compdsitos serem submetidos a tensdes acima do Limite de
Escoamento do aluminio. Este acimulo de discordncias, foi tratado pelo autor em relagiio a
estrutura interna de seus compositos. Entretanto é razoavel considerar que os fendmenos de
encruamento associados com o aumento do numero de discordincias no aluminio também
ocorreriam na camada mais externa, proxima a interface entre o0 compdsito formado e o banho de
aluminio liquido. No caso especifico deste trabaltho, é razoavel supor que no ensaio de tragdo, as
tensbes envolvidas induziriam o mesmo surgimento e ac@mulo de discordincias dentro das
regides internas das fibras, correspondentes a fracfo infiltrada pelo metal (Al-Si) nos canais da
alumina porosa formada. Como o metal contido no interior das fibras € continuo com o metal da
matriz, seria pouco provavel que estas discorddncias geradas pelas altas tensdes terminassem
abruptamente na interface fibra/matriz (principalmente se considerarmos que neste trabatho a

interface fibra/matriz ndo € mais uma interface discreta, ou seja, nio € perfeitamente definida).
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Desta forma, acredita-se que estas discordincias propaguem-se para o exterior das fibras,
sendo gradualmente reduzidas a medida em que se afastam da sua superficie. A propria fibra de
alumina formada, em sua superficie mais externa, em contato direto com a matriz (ou mais
especificamente com o eutético Al-Si conforme demonstrado nas analises da imagens obtidas por
field emission) deve conter um grande actmulo de discordéncias. Estas discordincias, que
gradualmente diminuem em quantidade ao se afastarem das fibras, geram um campo de tensdes
ao redor destas, responsavel por um aumento da resisténcia do material a medida em que a tensfio
aumenta. Quanto maior a tensfo aplicada as fibras mais abrangente (maior volume ocupado na
mafriz) € este campo de tensdo encruado. Este comportamento justificaria a alta tensdo de ruptura

observada nos compositos tratados térmicamente.

4.6.3 Macrografias da fratura

A figura 4.61 mostra uma visdo longitudinal macroscépica da fratura dos corpos de prova
ensaiados em tragdo e tratados em diferentes tempos na temperatura de 600 °C. O corpo de prova
identificado por 0 hs representa 0 composito no seu estado natural, obtido apds a extrusdo, ndo
tendo sido submetido a nenhum tratamento térmico. De forma geral, todos os corpos de prova
ensaiados tiveram fraturas diagonais conforme representado na figura, com angulos variando
tipicamente entre 10 e 27°, ¢ uma tendéncia de diminuigdo deste dngulo com o aumento do tempo

de tratamento térmico.

Figura 4.61 — Visdo lateral da fratura dos corpos de prova ensaiados em tragiio
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A seqliéncia de figuras de 4.62 a 4.65 mosiram o aspecto macroscopico da superficie de
fratura de corpos de prova tratados durante 4, 16 e 48 horas a 600°C além do corpo de prova nio
tratado. As figuras mostram também as fraturas em um corte longitudinal dos corpos de prova
através de uma imagem da microestrututura obtida em microscopia optica. O corpo de prova ndo

tratado apresentou uma superficie de fratura tipica em compésitos de matriz metalica ductil.

Alguns pontos escuros observados na macrografia referem-se a aglomerados de fibras
que, conforme explicado anteriormente, ndo devem ter se dispersado adequadamente no processo
de mistura das fibras com o pé de aluminio. Do corpo de prova tratado durante 4 horas em diante,

passam a ser observadas fraturas secundérias na diregdo de aplicagio de forca do ensaio.

Figura 4.62 — Macro e micro-fotografia da fratura do extrudado

Inicialmente, no tratamento de 4 horas, estas fraturas secunddrias sdo de pequena
profundidade ¢ nimero. A medida em que o tempo de tratamento progride, estas fraturas
secundarias aumentam intensamente em quantidade ¢ profundidade chegando a um méaximo de 4

mm de profundidade nos corpos de prova tratados por 48 horas. Com o aumento do tempo de
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tratamento, observa-se também o surgimento progressivo de grandes vazios na superficie de

fratura devido a deformagfo sofrida pelos aglomerados de fibras ndo dispersos.

A analise das fraturas secundarias observadas nos corpos de prova tratados térmicamente
ndo demonstrou a presenca de precipitados ou inclusdes que pudessem afribuir o inicio de
formaciio destas fraturas com a nucleacdo de alguma trinca interna. Entretanto, algumas destas
fraturas estavam associadas a aglomerados de fibras nfio dispersas (figura 4.64 na primeira fratura
secundaria observada na esquerda da micrografia) onde constatou-se a presenga de muito eutético
Al-Si em ambos os lados da fratura. De forma mais abrangente, a superficie destas fraturas
secundérias apresentou unicamente aluminio rasgado dictilmente em ambos os lados. Os vazios
encontrados na figura 4.65 encontrados no fundo de uma fratura secundaria e também dispersos
na microestrutura, sio oriundos de um descolamento parcial entre grandes particulas de silica

completamente reagidas, e a matriz de aluminio.

<

Figura 4.63 — Macro e micro-fotografia da fratura do corpo de prova tratado 4 horas
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Figura 4.65 — Macro ¢ micro-fotografia da fratura do corpo de prova tratado 48 horas
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4.6.4 Fractografias obtidas em MEV

As figuras de 4.66 a 4.77 apresentam as fractografias dos materiais rompidos no ensaio de
tragiio. S3o mostradas as imagens referentes aos corpos de prova sem tratamento térmico (como
extrudados) e também de corpos de prova tratados durante 4 ¢ 48 horas a 600 °C. A figura 4.66
referente ao material sem tratamento térmico demonstra a presenga de uma distribuigio
relativamente regular de tamanho de alvéolos, com morfologia tipica obtida na fratura de
materiais ducteis. Grandes alvéolos estdo associados as fibras fraturadas variando em tamanho
conforme o didmetro da fibra. Alvéolos médios seriam consegiiéncia da presenca de particulas de
segunda fase como Al-Fe-Si tipicamente encontradas em ligas de aluminio. Alvéolos menores
provavelmente resultaram da presenga de particulas sub-microscopicas resultantes da fratura da
camada de alumina amorfa que recobria originaimente as particulas de p6 de aluminio e que

foram dispersas na matriz de aluminio durante a extrusdo.

Todos os alvéolos presentes na amostra contém em seu interior uma fibra fraturada, sendo
que de forma geral, estas fibras apresentam uma superficie de fratura alinhada com o inicio de
formacgio do alvéolo. Isto significa que ndo existiu descolamento ou decoeséo interfacial entre as
fibras e a matriz de aluminio. Desta forma, nio puderam ser encontrados alvéolos vazios, o que
significaria que sua fibra associada teria sido arrancada, ou entdo fibras expressivamente
projetadas para fora dos alvéolos, o que significaria a existéncia de um alvéolo vazio presente na
superficie de fratura oposta ndo analisada. Este comportamento em fratura sé poderia ser
justificado pela existéncia de uma alta energia de ligaggio interfacial entre fibras e matriz a qual

ndo pode ser superada pelas tensbes envolvidas no ensaio de tragdo.

Ainda com relagdo 2 figura 4.66, vemos uma seta assinalando uma fibra curta que ndo
teria se alinhado na diregio de extrusdo. Esta fibra apresentou uma fratura longitudinal no sentido
do seu comprimento, praticamente cortando a fibra ao melo e expondo o canal presente
internamente em todas as fibras de silica. Esta fibra fraturada pode ser vista em mais detalhe na
figura 4.67 correspondente aproximadamente a uma ampliagio de 2000 vezes. Segundo Kavecky
(1996) a fratura longitudinal da fibra sem a ocorréncia de seu descolamento da matriz, seria
indicio da forte ligag8o interfacial entre fibras e aluminio. Kavecky conforme ja mencionado na

revisdo bibliografica, estudou a fabricag@o de compésitos com a utilizagdo de reforgos fibrosos

132



silico-aluminosos conhecidos como Sibral (45-48 % alumina e 51-54 % silica) imersos em matriz

de aluminio (99,8 %) e obtidos por técnica de infiltragdo sob pressdo na temperatura de 700 °C.

- Figura 4.66 — Superficie de fratura do compésito encruado

" fratura transversal
dafibra -

Figura 4.67 — Detalhe da regifio indicada na figura 4.66

A figura 4.68 mostra outro detalhe da superficie de fratura do compésito sem tratamento
térmico. Pode-se observar claramente a integridade interfacial entre as fibras e a matriz, e o fato
de que as fibras sofrem fratura no mesmo plano onde tem inicio a formaciio dos seus alvéolos
associados, ndo havendo projegdo das fibras para o exterior da matriz. A seta clara representada

na figura indica uma fibra que teve seu furo interno preenchido pelo metal da matriz durante a
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extrusio. Este fato foi raramente observado sendo que predominantemente o metal em

deformag¢do ndo conseguiu penetrar nestes canais.

18 WO24

Figura 4.68 - Superficie de fratura do compésito encruado

A figura 4.69 mostra um detalhe de uma dnica fibra, igualmente no estado ndo tratado
térmicamente, localizada no interior de seu alvéolo. Observa-se que houve um rasgamento ductil
do aluminio ao redor da fibra, sem que tenha ocorrido descolamento interfacial. Ao redor da fibra
permaneceu uma fina camada de aluminio, em alguns pontos ainda conectada as paredes do

alvéolo, o que comprova a hipdtese da existéncia de uma alta energia de ligacfio interfacial entre

fibras ¢ matriz.

As observagdes acima concordam com a hipdtese de que aluminio e silica tenham grande
energia de ligagdo interfacial conforme os trabalhos de McCarty (1995). O autor estudou a
interface entre os dois materiais ap6s tratamento térmico a 450 °C (mesma temperatura utilizada
na extrusio) com auxilio de TEM e verificou a necessidade de um minimo de 60 MPa de tenséo
na interface para que se verificasse a ruptura interfacial entre os materiais (para uma combinagio

C-Al, também estudada pelo autor, foi determinada uma tensdo minima de 30 MPa).
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Figura 4.69 — Detalhe da superficie de fratura do composito encruado

Nos corpo tratados térmicamente na temperatura de 600 °C de forma a provocar a reagio
entre fibras e matriz, foram observadas algumas mudangas na morfologia das superficies de
fratura. As figuras 4.70 e 4.71 mostram a imagem relativa aos corpos de prova tratados por 4 e 48
horas respectivamente. Conforme jé mencionado anteriormente, o tratamento térmico pelo
periodo de 4 horas provocou a reacdo parcial das fibras com a matriz, enquanto gue no tratamento
por 48 horas a reagdo se processou completamente, além de ter havido uma movimentagio
espacial das fibras reagidas, eutético AI-Si e intermetalico Al-Fe-Si para os contornos dos grios
recristalizados. No material tratado por 4 horas observamos um crescimento no tamanho dos
alvéolos, em relago ao material no tratado, associados a duas ou mais fibras presentes em seu
interior, a presenca de cristais de Al-Fe-Si encostados nas fibras, ou ainda devido a uma aparente

decoesio interfacial parcial.

O material tratado por 48 horas apresenta da mesma forma um crescimento no tamanho
dos alvéolos, s6 que neste caso, predominantemente associado a presenga de inGmeras fibras em
seu interior, resultado da movimentago espacial mencionada, conforme indicado por uma seta
clara na figura 4.73 (foram observadas neste aglomerado pelo menos 10 fibras presentes). Na
figura 4.71 relativa ao material tratado por 48 horas vemos no detalhe demarcado por um

retdngulo, a presenca de uma fibra que sofreu fratura longitudinal, semelhante ao observado nas
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amostras ndo tratadas. Esta fibra isolada pode ser vista em maior detalhe na figura 4.72 e sua
presenca indica igualmente a existéncia de uma forte energia de ligagio interfacial entre fibras

(agora ndo mais de silica mas formadas por alumina e Al-Si co-continuous) e matriz.
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Figura 4.71 - Superficie de fratura do compésito tratado por 48 horas
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Figura 4.73 — Detalhe de aglomerado de fibras formando grande alvéolo na fratura do compésito
tratado por 48 horas

A figura 4.74, referente ao material tratado por 4 horas, mostra uma fibra parcialmente
reagida (na imagem observa-se que seu interior permanece escuro indicando a presenca de silica

ndo transformada) ¢ também uma grande particula de Al-Fe-Si fraturada encostado na fibra
(assinalado pela seta clara).

A figura 4.75 mostra o detalhe de um alvéolo formado a partir da fratura de 4 fibras no
compdsito tratado por 48 horas. Aparentemente ocorreu algum descolamento na fibra de maior
didmetro pois parte de sua superficie encontra-se exposta na figura, embora possa ser observado
uma pequena ligagdo com as paredes do alvéolo na parte inferior da fibra. As figuras 4.76 € 4.77
representam detalhes observados nos materiais tratados durante 4 e 48 horas respectivamente.
Estas imagens mostram que as fibras em ambas as situagBes, apresentam uma forte energia de

ligagdo interfacial com o aluminio, devido a presenca clara de ligagoes do metal entre estas e as
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paredes do alvéolo. A parte correspondente a superficie das fibras que apresentou um aparente

descolamento em relagfio & matriz poderia ser justificada por 2 modos:

(1) Inicialmente pode ter havido nfo um descolamento propriamente dito, mas sim um
rasgamento dactil do aluminio préximo a interface, principalmente se considerarmos
que as tensGes na ruptura dos corpos de prova tratados térmicamente foram cerca de
15 % superiores a tensdo de ruptura dos corpos de prova ndo tratados (encruados). O
resultado deste rasgamento deixaria uma pelicula de metal aderida na parede das
fibras, o que é concordante com as observagdes das imagens, que parecem apresentar
sinais de aluminio rasgado nas suas superficies. Imagens de mais alta resolucéo seriam
necessdrias para a confirmacfo absoluta desta hipétese j& que ndo foi possivel a

obtenc¢do de maior nitidez na superficie exposta das fibras.

(2) A segunda hipétese seria considerarmos que a composicio das fibras nfo restringe-se
apenas a Al, Fe ¢ Si, havendo igualmente em sua composig¢io outros elementos que
ndo foram considerados em detathe neste trabalho. Embora a literatura indigue que
outros elementos podem estar contidos em baixa quantidade na composi¢do das fibras,
sabemos que devido a sua origem mineral, estas nfo apresentam composigio Unica.
Tendo sido em algum momento histérico corpos orginicos, sofreram fatalmente um
processo de formacfo diferenciado além de poderem ser oriundas de localizagBes
diferentes numa jazida de mineracdo. Pelas microanalises realizadas na caracterizaco
destas fibras, sabemos que pelo menos quanto aos 3 principais elementos constituintes
estas apresentam grande variagio, desde silica pura até impurezas de 2% de ferro. A
reagdo de reducdio da silica pelo aluminio descrita anteriormente, pode nfo ser
exatamente a reagdo ocorrida aqui, principalmente se considerarmos que as evidéncias
indicam que a reagdio ndo se processou com o aluminio puro mas sim com uma
composicdo eutética Al-Si. Outros elementos podem ter participado desta reacdo,
tornando-a mais complexa que o esperado. O resultado poderia ser o surgimento de
uma fase fragil depositada parcialmente na interface das fibras. Desta forma, onde
houve surgimento destas fases frageis na superficie das fibras teria ocorrido um
descolamento na interface fibra/matriz. Caso contrério, onde ocorreu o contato
perfeito entre a nova fibra de alumina porosa formada, além da continuidade entre o

138



metal da matriz e o metal contido no interior da fibra, teriamos uma perfeita ligagio
interfacial. Isto justificaria as observaces de um descolamento apenas parcial na
interface das fibras.
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Figura 4.74 — Superficie de fratura do composito tratado por 4 horas mostrando a fratura do Al-
Fe-Si indicado pela seta

Figura 4.75 — Superficie de fratura do composito tratado por 48 horas mostrando 4 fibras no
interior de um mesmo alvéolo
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Figura 4.76 — Detalhe da fratura no compésito tratado por 4 horas mostrando a adeséo da fibra
com a matriz e a presenca de duas fases reagidas na fibra
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Figura 4.77 - Detalhe da fratura no compésito tratado por 48 horas mostrando a adesdo da fibra
com a matriz

Qutro aspecto importante pode ser observado nas fractografias das amostras reagidas.
Nenhuma fibra reagida apresentou qualquer tipo de dano em sua morfologia reagida que
permitisse afirmar ser esta nova fase formada um oxido frégil. Todas as superficies reagidas

apresentaram-se totalmente integras com fraturas planas paralelas ao plano de fratura dos corpos
de prova.
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Capitulo 5

Conclusdes e Sugestdes para Trabalhos Futuros

A técnica utilizada neste trabalho para a produgio de compésitos de matriz metilica e
denominada de Infiltragdo Reativa ¢ um método inovador e peculiar dentre os varios métodos
desenvolvidos para o mesmo fim nos ditirnos 20 ou 30 anos. Em particular, o método é inovador
em funcéo da simplicidade de processamento requerido. De forma mais genérica, 0 método exige
apenas a imers&o de éxidos, dos mais variados tipos, em metais liquidos para que se inicie um
processo reativo entre estes, possibilitando a obtengdo de o-alumina interconectada com o metal
utilizado ¢ com ambas as fases continuas em toda sua extensdo. Esta simplicidade de
processamento no método € contrastante com tantos outros ja conhecidos que freqiientemente
requerem equipamentos ¢ metodologias complexas e com alto custo, o que confere 3 Infiltragdo
Reativa seu principal atrativo técnico e financeiro. Estas caracteristicas do método sdo de especial
importancia se considerarmos que dentro da drea de engenharia de materiais e afins, muitos
trabathos, linhas de pesquisa e mesmo institui¢des tem se dedicado desde o inicio da década de
70 ao tema Compdsitos de Matriz Metalica, resultando em uma quantidade vastissima de
publicagbes, sem entretanto surgirem aplicagbes comerciais em numero suficiente que
justifiquem a continuidade de alguns estudos. Um mérito indiscutivel na técnica apresentada foi a
utilizagdo em seus trabalhos iniciais de silica e aluminio. Antes de 1993, ano em que a técnica foi
patenteada ¢ divulgada, a silica era considerada como um material de interesse apenas para areas
como a cerimica e refrataria. Sua utilizagdo em contato com metais, principalmente o aluminio,
ndo era considerada nem mesmo historicamente nas publicagBes envolvendo aspectos gerais

sobre materiais cerAmicos destinados a reforgos em metais. Com a divulgacdo do método, viu-se
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que os fenémenos degenerativos ocorridos entre os dois materiais nfio eram sendo uma
transformag¢fo termodindmica para uma condigio mais favoravel que poderia ser controlada e

conduzida para aplicagdes nobres em engenharia.
As principais conclusdes com relacéio a este trabalho sfo descritas abaixo:

A metodologia empregada na fabricacdo dos compdsitos, embora ndo se baseie na
imersdo das fibras em aluminio liquido, pode ser considerada como uma variacdo da técnica de
infiltragdo reativa pois propicia resultados semelhantes em termos de obteng@o de morfologia co-

continuous na estrutura fibrosa e mecanismos reativos similares aos descritos na literatura.

O SiO; presente nas fibras de silica e silico-aluminosas reage com o metal da matriz de
forma similar a ocorrida pela reagfio de reducgfio 3SiOx(s) +4Al(1)> 2ALO;(s) +35i(s) com a
provéavel participacdo de ferro que deve alterar esta estequiometria. O inicio da reagfo se da por
difusiio no estado sélido entre o aluminio da matriz e a silica presente nas fibras. A propagac¢io
da reacdio ocorre ap6s o surgimento de uma composigéo eutética Al-Si liquida na temperatura de

processamento. Esta composi¢do eutética ¢ igualmente responsavel pela infiltracfio dos canais

que surgem na transformagéo da silica em alumina.

As fibras de silica e silico-aluminosas ao reagirem com a liga Al-Si, formam um micro-
compésito co-continuous formado por alumina ¢ Al-Si, similar ao obtido por outros autores que
utilizaram a técnica de infiltrag3o reativa com a imers&o de corpos macroscopicos de silica em
aluminio. A morfologia co-continuous obtida apresenta-se mais fina que a obtida em trabalhos
similares, caracterizada por poros menores na alumina formada, sendo que estes poros sdo

menocres na superficie das fibras do que no seu interior. Tipicamente a fragdo volumétrica de

alumina formada nas fibras € de 60 a 70 %.

Os compésitos fabricados pela técnica de extrusdo 4 quente, ap0s sofrerem um tratamento
térmico que induza a reacio entre as fibras e o aluminio, possuem um Limite de Resisténcia
elevado e superior ao obtido em compdsitos feitos com carbeto de silicio nas mesmas condigdes

de processamento por outros autores . Em particular a baixa fragdo volumétrica de fibras de silica

142



utilizadas na elaboragdo do extrudado evidencia a perfeita adequagio do elemento de reforgo &

matriz de aluminio utilizada.

As interfaces entre as fibras de silica e o metal da matriz, obtida nos compdsitos
extrudados , possuem uma alta energia de ligagdo interfacial caracterizada pela perfeita adesio
entre fibra e matriz. Esta interface de alta energia de ligagio existe tanto nos compositos tratados
como nos ndo tratados térmicamente. O resultado desta alta energia interfacial é o ndo
descolamento completo entre as fibras e a matriz de aluminio. Possiveis descolamentos parciais
observados devem estar associados a um rasgamento da matriz perto da interface ou a existéncia
de fases frageis que ndo puderam ser detectadas neste trabalho e que se existentes podem estar

associadas ao alto teor de ferro presente em algumas fibras de silica.

Os compositos extrudados quando submetidos a tempos excessivos de tratamento térmico
(superiores a 21 horas) apresentam um comportamento incomum onde verifica-se a
movimentagio espacial das fibras para os contornos de grios recristalizados. Embora a

homogeneidade do reforco seja afetada, estes compdsitos apresentam comportamento em tragio

similar a outros onde esta movimentacio ndo ocorreu.

Sugestdes para trabathos futuros

(@) Estudo nas variaveis envolvendo a mistura entre as particulas de aluminio e as fibras de silica
no processo de extrusfio a quente { tempo de mistura, rotagdo e percentagem do volume do
misturador ocupada ) de forma a melhorar a dispersio das fibras na matriz de aluminio do
extrudado. O objetivo principal do estudo seria verificar se uma methor homogeneizagio da
mistura possibilitaria a obtengdio de compositos com reforgos mais homogeneamente
dispersos. E possivel que parte das heterogeneidades encontradas na dispersio das fibras no
composito final seja devido a pedagos fraturados de uma mesma fibra que nfio conseguiram se
dispersar ao invés de serem resultado de um processo de mistura ineficiente. Igualmente o
estudo permitiria determinar um tempo minimo de mistura para que pudessem ser eliminados
as grandes falhas de dispersdo encontradas nos compdsitos onde um emaranhado de fibras

nido pode se dispersar, dando origem a macro falhas na microestrutura, Para este estudo seria
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fundamental a elaborag¢do de uma metodologia estatistica que permitisse medir a dispersdo.
Provavelmente esta metodologia seria baseada em medicGes no distanciamento entre as fibras
(tanto transversal como longitudinal) com a comparagio dos resultados com um
distanciamento tedrico que teria que ser obtido em funcdo da distribuicdo de didmetro e de
comprimento das fibras antes do processo de extrusdo. Uma referéncia para andlise desta
distribui¢@o poderia ser o trabalho recentemente publicado por Liu (1998) onde este apresenta

uma metodologia para analise da distribuicdo de fibras em compdsitos.

(b) Estudo na cinética da reacdo entre as fibras de silica e silico-aluminosas e a matriz de
aluminio, possibilitando uma comparagio com as cinéticas obtidas por outros autores que

trabalharam com corpos macroscopicos de silica imersos em aluminio.

(¢) Estudo da varidvel temperatura e sua influéncia nas rea¢des ocorridas. O trabalho aqui
desenvolvido deveria considerar, além do tempo de tratamento térmico, a temperatura de
processamento. Se as reagdes observadas continunarem ocorrendo mesmo em temperaturas
mais baixas, a hipétese de formacgfo de fase liquida pode ndo estar correta sendo que os

mecanismos reativos teriam ocorrido completamente no estado sdlido.

(d) Estudo da influéncia da fragdio volumétrica de fibras de silica no processo de extrusdo a
quente nas propriedades mecinicas em tragfio das barras extrudadas. Os resultados obtidos
neste irabalho foram excelentes se comsiderarmos a baixa fracio volumétrica de fibras
utilizada. Fragbes volumeétricas de 10 e 15 % s#o essenciais para um melhor entendimento do
comportamento mecanico do material. Se a hipotese de tenacificagfio por encruamento parcial
de uma camada de aluminio ao redor das fibras estiver correta, o aumento na fragio
volumétrica devera diminuir consequentemente a distncia entre as fibras, permitindo assim

uma interagio entre estes campos de tensdes provocados pelo encruamento.

{e) Estudo da influéncia do comprimento das fibras nas propriedades mecénicas do extrudado. Se
as fibras forem fraturadas até o extremo de sua transformacio em particulas, a densidade de
fibras (numero de fibras por unidade de volume) deve aumentar significativamente e os

mecanismos de tenacificagdo descritos no paragrafo anterior devem ser intensificados.
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() Estudo em microscopia de transmissfo (TEM) das fibras reagidas e suas interfaces com o
aluminio, como forma a responder a algumas questdes deixadas em aberto neste trabalho,

como por exemplo :

¢ Qual a forma cristalogrifica da alumina formada pela reagdo de redugio ?

¢ Qual a composigio real do metal infiltrado nos poros da alumina ?

» Onde se encontra o ferro presente nas regides reagidas das fibras ?

» Existem fases frageis formadas na interface das fibras com o aluminio que possam ter
se formado a partir do ferro existente nas fibras ou na matriz ?

e O metal ou liga infiltrado nos poros da alumina é contfnuo com o aluminio da matriz ?

(z) Estudo no processo de compactagio uniaxial a frio com fibras de silica, variando-se a fragio
volumétrica das fibras e a porosidade dos compactados. Foram obtidas algumas evidéncias,
ndo citadas neste trabalho, que sugerem que seja possivel a obtengido de eutético Al-Si, como
resultado da reagd3o entre o Si liberado pela reagéio de reducio e a matriz, em quantidade
suficiente para promover uma efetiva sinterizagfio entre as particulas de aluminio mesmo em
processo de sinteriza¢do ao ar. Desta forma poderia ser criado um método simples ¢ de baixo
custo para a fabricag@o de pecas de aluminio por metalurgia do pé, partindo-se de pés de

aluminio com pureza industrial.
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