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RESUMO

DIAS, A.N.O. (2018),Producéo e Caracterizacdo da Liga Bronze de Alunoimbtida via
Metalurgia do P¢ utilizando Moagem de Alta Energidtajuba, 160 p.Tese de
Doutorado (Materiais para Engenharia) Instituto de Fisica e Quimica, Universidade
Federal de Itajuba.

Os bronzes de aluminio sdo parte de uma classegae de cobre que possuem
excelentes propriedades mecéanicas, a resistégoaasdo e ao desgaste, sendo utilizados na
fabricacdo de buchas, valvulas, hélices e outraspooentes da industria aeroespacial e
naval. No estado bruto de fus&o, o material possuiciclo de vida que comeca na
manufatura, com a usinagem para a producéo de,etgEsnina com a exclusao dos residuos
que, sob a forma de cavaco, séo refundidos oueattadtados, prejudicando o meio ambiente.
Assim, a possibilidade de reuso do material pela da metalurgia do p6 (MP) é eficaz e
propde alto aproveitamento da matéria prima rejaiteom baixo impacto ambiental, boa
tolerancia dimensional e bom acabamento supetficika energia de transformacédo, além
de propriedades mecéanicas vantajosas. Atualmedtentito ainda a se explorar sobre
processos de producéo para este tipo de liga & gartejeitos de usinagem com o0 uso de
técnicas como a moagem de alta energia (MAE). Rort@sse trabalho tem como objetivo
de analisar um material compdsito, metal-ceramicoduzido a partir de cavacos da liga
bronze de aluminio, para que se avaliem suas pdgites para realizar comparacdes com o
material no estado bruto de fusdo. Para tal, fwdyzido o po da liga por MAE com tamanho
de particulas reduzido através da adicdo de carlbdeteanadio (VC) e nidbio (NbC) que, em
seguida, foi sinterizado de modo a se obter a mellemsificacdo e menor porosidade
possivel. Para tal, fez-se a otimizagcéo dos parémebs processos de moagem e sinterizagédo
via metodologiaDesign of Experiment$DOE) com auxilio dosoftware Minitab Foram
realizadas caracterizagfes via andlise de tamaahpadiculas, espectrometria de analise
quimica, também microestruturais com a metalogrgftialitativa, via microscopia 6ptica
(MO) e eletrbnica de varredura (MEV), difracdo dms-x (DRX), espectroscopia de energia
dispersiva (EDS), além de caracterizacbes mecamoasmeio de ensaios de dureza e
compressao. Por fim, foram determinadas as deresdag@orosidades tedrica e aparente, para
as condicOes propostas, tanto do material combidxr€CR), quanto dos pds, dos materiais
sinterizados e daqueles tratados por témpera sedeaidevenimento (TQ-30). Os resultados
confirmam a eficiéncia da MAE com a adicdo de VQimizacdo do tempo de moagem na
transformacdo de cavacos em particulas micro enm@nicas. A temperatura de sinterizacao
se mostrou mais influente na densificacdo dos mesinterizado, com 5,7 g/cm3, e tratado,
com 5,83 g/cm3, além de apresentar porosidades 2@te 30 %. Ja o tratamento TQ-30 no
material sinterizado promoveu o aumento da densidadiminui¢cdo da porosidade. Também
elevou a dureza até &ockwellB (85 % da dureza do CR) e a resisténcia a cosgoeste
quase 450 MPa (40 % da resisténcia do CR). Portaraplicagao da rota da MP com a MAE
firma-se como alternativa para a obtencdo de unemahtsinterizado de alta qualidade e
propriedades mecéanicas superiores.

Palavras-chave:bronze de aluminio; metalurgia do po; moagem @eeglergia; sinterizacao,
planejamento de experimentos.



ABSTRACT

DIAS, A.N.O. (2018), Production and Characterization of Aluminum Bronze\lloy
obteined by Powder Metallurgy using High Energy Mwmnical Milling Process
Itajuba, 160 p.Doctoral Thesis (Materials Engineering) Institute of Physics and
Chemistry, Federal University of Itajuba.

Aluminum bronzes are part of a class of copperyallthat have excellent mechanical
properties, resistance to corrosion and wear, aadused in the manufacture of bushings,
valves, propellers and other components of thespace and naval industry. In the as-cast
state, the material has a life cycle that beginhémanufacture, with the machining for the
production of parts, and finishes in the discardhthe residues that, in the form of chips, are
remelted or even discarded, burdening the enviromnghus, the possibility of reuse of the
material by the powder metallurgy route (PM) isetive and proposes high utilization of the
rejected material with low environmental impactpdadimensional tolerance, good surface
finishing, low processing energy, and good bettecmanical properties. Currently, there is
still a lot to be explored about production proess#or this type of alloy from machining
scraps with the use of techniques such as highggmeilling (HEM). Therefore, this work
aims to analyze a metal ceramic composite matgaljuced from aluminum bronze alloy
chips, in order to evaluate its properties with thaterial in the as-cast state. For this, the
alloy powder was produced by HEM with reduced phatsize through the addition of VC
and NbC, which was then sintered in order to obbatier densification and lower possible
porosity. For that, the optimization of the millirand sintering parameters processes was
done using the Design of Experiments (DOE) methmglplwith aid of Minitab software.
Characterizations were performed through particlee sanalysis, chemical analysis
spectroscopy, qualitative metallography, opticalMjOand scanning electron (SEM)
microscopy, x-ray diffraction (XRD) and energy mhissive spectroscopy (EDS), in addition
to mechanical characterization by hardness and msspe tests and determination of the
theoretical and apparent densities and porosifigsall proposed conditions, material in as
received state, sintered materials and submittegiémch and temper treatment (TQ-30). The
results confirm the efficiency of the HEM with thé&C addition and optimization of the
milling time in the chips transformation in a micamd nanometric particles. The sintering
temperature was more influential in the densifmatof the sintered material with 5.7 g/cms,
and treated with 5.83 g/cm3, with porosities betw28 and 30%. The application of TQ-30
treatment in sintered materials provided increasesidy, low porosity and increase hardness,
with 87 RockwellB (85% of the as received state hardness), angm@ssive strength, with
almost 450 MPa (40% of the as received state dtmenbherefore, the application of the PM
route to the HEM is an alternative to obtain a higlality sintered material with superior
mechanical properties.

Keywords: aluminum bronze; powder metallurgy; hegtergy mechanical milling; sintering,
design of experiments.
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1 INTRODUCAO

O bronze de aluminio faz parte da familia de ligdsase de cobre que oferecem uma
excelente combinacdo de propriedades fisicas, qagn@ mecéanicas, como a alta resisténcia
atribuida a presenca do aluminio como elementagdeel a estabilidade contra corrosédo em
diversos meios devido ao seu 6xido superficial ipadsr, sendo amplamente apreciada em
diversos ramos da engenharia, conforme visto nar&if). Por estes e outros motivos, torna-
se um material de imenso interesse em pesquisassetres que agregarem alta tecnologia
como o0 aeronautico e naval. Estas areas tém coom feente a alta competitividade,
alcancar sempre o0 maior rendimento com minimo ¢césto que se reflete também na busca
por materiais cada vez mais resistentes, levestedado custo-beneficio.

A escolha de um determinado tipo de bronze levacemta propriedades especificas
para determinada aplicacdo exigida e, apesar dalgegusto, seu uso se justifica por fazer
parte de uma classe de materiais destinados agijis nobres. Por sua extensa variedade de
composicoes, inclusive com adicdo de elementogydecbmo o ferro, niquel, manganés e o
silicio, pode ser destinado a aplicagbes industr@de h& a necessidade de projetos
estruturais sujeitos a elevadas tensfes ou expapsiodbientes corrosivos.

Figura 1. Aplicacdes do bronze de aluminio: carcizhombas marinhas (a); tubulacées de dleo éjjas (

anéis, buchas e rolamentos para trens de pougwrépllsores navais (d)

Fonte: Copper Developmen Association Inc. (2016).
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Apesar das muitas vantagens, como em tantas digiiascomplexas, é necessaria uma
reflexdo sobre importantes questdes relacionagabaidade dos processos de producao, no
que diz respeito ao consumo de energia e ao ddstalalos residuos pés-producdo. Quando
se leva em consideracéo o elevado custo do degeage industria, j& que boa parte da liga
trabalhada na usinagem se transforma em cavacositse possiveis prejuizos ambientais.

Segundo Padilha (2000), a fabricacdo e o custoradupdo de alguns metais, estdo
diretamente relacionados a energia gasta na sdagéo, que corresponde de 15 a 25% de
toda eficiéncia energética primaria utilizada nanernia industrializada. No entanto, ainda
segundo o autor, quando metais sdo produzidost garreciclagem de rejeitos, pode-se
empregar apenas 15% da energia necessaria pa@seipa mesma quantidade de material.

Outro fator importante a respeito de processos largieos convencionais é que nao
mais do que 54% dos residuos de uma liga trabalké@olaecuperados, e, neste contexto, a
fabricacdo de pds metalicos através da reciclageroaslaco por outros processos como a
metalurgia do p6 com a moagem mecanica tornamesec#s vantajosas, recuperando até
95% dos cavacos do metal usinado (Gronostajski;utanGronostajski, 2006).

Neste viés, uma nova industria tem crescido emotata reciclagem de residuos
metalicos, evitando o desperdicio, por meio de dutale reciclagem mais eficazes. Tais
métodos aproveitam o refugo de producdo, como ragiéma valiosa, para gerir processos
mais econdmicos no setor metallirgico, preservargen@ minimizar o esgotamento dos
recursos naturais disponiveis (Canakgci; Varol, 2&Ehim; Lajis; Arifin, 2015.

A metalurgia do p6 € uma importante alternativ@meesso de conformacao metélica e
apontada como um dos principais caminhos para wrdfula metalurgia no pais com
aplicacdes em varios setores da engenharia, assim & moagem mecanica surge como uma
técnica de processamento alternativa para a olutedteg@ompostos intermetalicos capaz de

reduzir cavacos de um material a particulas mugaes de tamanho nanométrico.
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2 OBJETIVO

O obijetivo principal deste trabalho é produziracéerizar e otimizar os parametros de
producdo, de um composito a partir de cavacosgdade bronze de aluminio, obtidos por
usinagem do material no estado bruto de fusdo, adipdo de carbetos, pela rota da
metalurgia do po. Neste contexto, foram aplicadoprocessos de moagem de alta energia,
compactacao de pas, sinterizacao e tratamentogté&nsegundo a norma TQ-30.

Outros objetivos incluem a otimizacdo dos paramsattacionados aos processos MAE
e sinterizacdo, para se obter particulas com didesnsubmicrométricas, a caracterizacao dos
poOs obtidos do processo de moagem de alta ene@gaamostras sinterizadas e daquelas
amostras sinterizadas e tratadas termicamente par ake témpera seguida de revenimento

(TQ-30), para devidas comparac¢des com o materiaktamlo como recebido.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 O cobre e suas ligas

O cobre é um material com caracteristicas Unieagjsum dos metais mais antigos ja
usados pelo homem com seu primeiro uso datando ale de dez mil anos atras. Por
aproximadamente cinco milénios o cobre foi Unicdaneonhecido pelo homem e, desse
modo, constavam aplica¢cdes na confeccdo de adefddmoractes e utilitarios primitivos,
guando na época o cobre nativo ja era conformadaongm de martelos. O cobre pode ser
encontrado na crosta terrestre principalmente madae sulfuretos, 6xidos, carbonatos ou
sulfatos, porém presente em quantidades muito reer que outros metais existentes. As
minas de cobre mais importantes do mundo estadidzadas no Chile, Estados Unidos,
Canada, Russia e Zambia. (Copper Development Assmtinc., 2016).

O cobre e suas ligas constituem um dos maioresogrdie metais comerciais da
atualidade. Possuem alto custo uma vez que parxndetdas aplicacdes, o cobre
comercialmente puro e as ligas ainda sdo insuperamm razdo de suas excelentes
propriedades fisicas, quimicas, elétricas, térm&asecanicas (ASM Metals Handbooks,
1990; Chen; Minxi; Li, 2016).

O cobre possuponto de fusdo de 1083°C, € um bom condutor de,gadssui boa
soldabilidade, pequeno indice de impurezas senlicadp também na indastria eletrénica,
estrutura cristalina CFC e resistividade elétried®d.5328 ohm.g/m2 a 20°C referenciada pela
IACS. Tal valor é mais alto do que o do aluminioneocialmente puro e ainda mais alto do
que o ferro puro no mesmo estado. Ainda é posgixet que o cobre é um metal de transicao
cuja densidade (massa especifica) € 8,94 g/cntpsan metal ainda mais “pesado” do que o
ferro e muito mais denso que o aluminio (Copperdipment Association Inc., 2016;
Derek; Tyler; Blank, 1990).

O desempenho do cobre pode ser expandido paraespiaada muitas aplicacbes
industriais. Isto pode ser conseguido por meio ldg@s de cobre, ou seja, cobre ligado a
outros elementos de liga dando origem a outro maht&iste metal combinado com outros
metais pode produzir uma enorme variedade de logms variadas aplicacdes (Copper

Development Association Inc., 2016).
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A combinacdo do cobre com outros elementos deeligadiferentes teores, conforme
visto na Figura 2, permite obter novas ligas cornerdias aplicacbes que podem requerer
diferentes indices de resisténcia mecéanica e asé@wr dureza, usinabilidade, abraséo, entre
outros (Li; Zinkle, 2012; Derek; Tyler; Blank, 1990

Figura 2. Cobre e suas ligas.

CuZnAl CuZnMn
CuZnAlMnFe CuZnMnPb
CuZnSi CuZnAs
CuZnSnAl
CuZnFe
CuZnNi
CuZnSn CuZnPbAl CuZnPbNiAl
CuNiZnPb
CuZn CuznPb CuSnZnNi
CuSnZnPb
CuSnZn

CuSi CuNiBe

CuSiMn CuCoBe
CuSnNi

CuBePb
CuSnP

CuSP
CuAlMn

CuNiP CuAINi

CuAlINiFe

CuAlFeMn
CuNiSi

CuNiMnFe CuNiMn CuNiSn

CuNiFeMnNb CuNiFeMn CuNi

Fonte: Copper Development Association Inc. (2016).
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A classificagd@o das ligas de cobre é determinattaistema de Numeracéo Unificada
(UNS), desenvolvido pela Sociedade Americana dete$eg Materiais (ASTM) e a
Associacao para o Desenvolvimento do Cobre (CDA) igentifica um metal ou liga por
numeracédo de suas familias com base em sua co@poligsta classificacdo, apresentada na
Tabela 1, as ligas de cobre forjadas correspondeomeeracédo entre C10000 a C79999 e as

ligas fundidas a numeracao que varia de C8000(Q¥0

Tabela 1. Designacdes UNS de Ligas de Cobre.

Ligas de Cobre Forjados Moldados
Cobre C10100 a C13000 C80100 a C81200
Latdo C40400 a C48600  C83300 a C84800
Bronze Fosforoso C50100 a C52400 C90200 a C91700
Bronze Aluminio C60800 a C64210 C95200 a C95900
Bronze Silicioso C64700 a C66100 C87000 a C87999
Latdo Silicioso Vermelho  C69400 a C69710 C8730@&300
Cupro-Niquel C70100 a C72950 C96200 a C96900
Alpaca C73500 a C79900 C97300 a C97800

Fonte:ASM Internacional (2001).

3.2 Ligas de Bronze

Com relagéao aos bronzes, estes séo ligas de coloteos elementos de liga incluindo o
estanho, aluminio, zinco, fosforo, silicio, berilkbkm niquel. Estas ligas possuem maior
resisténcia mecanica que o cobre puro e ainda térelevado grau de resisténcia a corrosao.
No que diz respeito a producdo de ligas de bromse,temperaturas de fusdo séo
consideravelmente mais altas do que para ligaslufirdo, magnésio, zinco ou chumbo
(ASM Metals Handbooks, 1990).

Os bronzes de estanho sdo também denominados &roomeuns sendo utilizado
principalmente em fundicdo de pecas de configuragiaoto complexa (inclusive na
moldagem artistica), devido ao seu baixissimo \@orontracdo (Gulhaev, 1981).

Ja os bronzes fosforosos possuem adicdo de até @85 dsforo, onde este elemento age
como desoxidante, pois contribui para a eliminat@oinclusdes frageis de 6xido de estanho

(SnO). Além disso, o fosforo confere a liga gramdsisténcia ao desgaste e dureza,
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propriedades que a tornam aplicavel a fabricacaendeenagens e argolas. Com relagédo aos
bronzes siliciosos, estes fazem parte de um subgtepatoes de alta resisténcia que contém
menos de 20% de Zn e até 6% de Si. Sdo usadosstes ke valvulas nas quais a resisténcia
mecanica e a corrosao séo essenciais (ASM Metaldidaks, 1990).

Os bronzes de aluminio possuem o elemento Al cormmipal elemento de liga,
podendo ainda conter para aplicacfes industrigjggres porcentagem de niquel, manganés,
ferro entre outros, objetivando o refino da gragaitacom melhor resisténcia a corrosao e a

tracdo (Aluminum Bronze for Industry, 1986).
3.3 A Liga Bronze de Aluminio

O bronze de aluminio é um tipo de bronze em gueariaio é o principal elemento de
liga adicionado ao cobre. Pode conter de 5 a 14%e&s0 de aluminio, o que implica no
aprimoramento de suas propriedades mecanicas.rlenmentos de liga como ferro, niquel,
manganés e silicio podem estar presentes em pigsov@riaveis aperfeicoando ainda mais
as propriedades do material. E comumente compam@siacos de alta resisténcia e baixa liga
devido a sua elevada resisténcia mecénica, aostesgacavitacdo e ao impacto, sendo assim
requisitado para alguns setores industriais espesifEsta liga também possui resisténcia a
corrosdo,semelhante a de acos inoxidaveis, que é atribuddaliaminio que reage com
oxigénio da atmosfera para formar uma fina e msistcamada passiva de 0xido de aluminio
gue protege o material. Por tantas qualidades,nesterial € amplamente usado na industria
aeroespacial e naval para a fabricagdo de compmenmo buchas e mancais do trem de
pouso, hélices, anéis de desgaste para a indusxal, rotores e pecas para bombas
hidraulicas e tubulacdes para a industria de peirél gas, entre outros (Zhong et al., 2015;
Sekunowo et al., 2013; Kear et al., 2007; Pisé28Ry7).

Os bronzes de aluminio sao ligas especiais dedsemasto e, por esta razdo, somente
sdo empregados quando ha necessidade das catigeterjse lhes séo proprias. Os custos do
processo de fundicdo também sédo elevados em vidasldificuldades de fusdo e moldagem.
Além disso, durante seu processo de solidificagita liga se contrai excessivamente
tornando necessario o uso de moldes especiais, canproducdo de agos especiais. Este
material possui forte tendéncia a formar drossenddas pela precipitacdo de particulas de
Fe com Al que se depositam no fundo da cuba eegpueer remocéo ao longo da superficie, 0
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gue torna necessario usina-los. Porém, o procesasidagem neste caso é complexo e exige
0 emprego de ferramentas afiadas de aco rapiaogte também eleva o custo do processo.
Ademais, o pequeno peso especifico do aluminioatatificii a obtencdo de pecas
homogéneas sem o recurso da dupla fusao, istadé, atiga obtida é moldada em lingotes
que séao refundidos para o vazamento em moldesg®HibB71; Dreher, 2009).

Os bronzes de aluminio compreendem uma vasta gantardposi¢coes e suas ligas
podem ser escolhidas de acordo com sua variedapipeedades para atender muitos tipos
de servigos. Assim, por tantas qualidades, a seldgdiga correta para determinada aplicacéo
deve feita de maneira cuidadosa, ou seja, a esdellian bronze de aluminio para uma dada
aplicacdo nao considera somente suas propriedadgaderisticas para um determinado fim,
mas também fatores relacionados ao seu custoxBompéo, ndo é viavel escolher um bronze
de berilio de alto custo para um tipo de aplicag@oque bronzes mais baratos como o de
estanho sejam suficientes (Dreher, 2009; Coppeelbpment Association Inc., 2002).

Na Figura 3 é apresentado o bronze de aluminio @PS8lecionado para a fabricacao
de um sistema de rotor, que combina resisténcatdeendimento, resisténcia a corrosao em

agua do mar e compatibilidade galvanica com masegimacoplamento.

Fonte: MetalTek, Inc.(2002).

Uma variedade de bronzes de aluminio de diferecbesposicoes tem encontrado
grande utilizacao industrial, a maioria com poragetn de aluminio entre 5% e 11% e o
restante composta de cobre e outros elementogadedmo niquel, ferro e manganés (Kear et
al., 2007). O niquel e o0 manganés presentes aumentasisténcia a corrosao, o0 manganés
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melhora a soldabilidade da liga, ao passo que ro,fatém de ser um refinador de gréo,
também melhora sua resisténcia mecanica, juntansenteo aluminio (Wharton et al., 2005;
Derek; William, 1990).

Alguns bronzes de aluminio, especialmente os qu&go mais do que 9,5% de Al,
podem ser endurecidos por témpera acima de detmtmitemperatura critica com o
surgimento de uma fase martensitica semelhantecameximento martensitico feito em ligas
de ferro-carbono também temperadas. Suas propasdadcanicas ainda podem ser variadas
por recozimento apods tratamento térmico. Estesriamtdigados ao niquel ou zinco usam
transformacdes martensiticas reversiveis para efgiéos de memaoria de forma. Assim como
0s bronzes de manganés, os bronzes de aluminionpddsenvolver resisténcias a tracao
acima 700 MPa. Ainda podem conter de 0,75 a 4%ede fim de refinar estrutura de grao e
aumentar a resisténcia. As ligas contendo de &% %e Al ndo possuem eficiéncia se
tratadas termicamente, a menos que outros elem@uo® o Ni ou Mn) em gquantidades
acima de 2% estejam também adicionados, pois nd@@amdo de resisténcia neste caso. Os
bronzes de aluminio trataveis termicamente cont&®,% a 11,5% de Al; estas pecas podem
ser temperadas em agua ou 6leo em temperaturas7&MiC e 925°C e revenidos de 425°C
a 650°C. Possuem limite de fadiga que sdo consielenante maiores do que os bronzes de
manganés ou qualquer outra liga de cobre fundi®&MMetals Handbooks, 1990).

As propriedades mecéanicas das ligas de bronze wmirab dependem da sua
composicdo quimica, tipo de microestrutura, dasdicées de producdo e podem ser
significativamente melhoradas por meio de tratapwenérmicos (Adeyemi; Oluwadare;
Olanipekun, 2013). No caso de aplicacbes no semnautico, esta liga pode ser tratada
termicamente seguindo a norma TQ-30 (ASM 4590Ba jpdater maior resisténcia mecanica
(Rodrigues; Melo; Paes, 2012).

O bronze de aluminio é a liga de cobre mais regssta manchas ou a qualquer
alteracdo em sua aparéncia, perda significativaroleriedades mecanicas ou de resisténcia a
corrosdo, quando exposta a severas condicfes atmasf combinada com alta tensdo
mecéanica como a aplicagdo em rolamentos e buchaseds de pouso em aeronaves.
Também apresenta baixa taxa de oxidacdo em altpetatura e excelente resisténcia a
substancias quimicas como acido sulfurico, oxiderdefre e outros produtos de combustao

(Adeyemi; Oluwadare; Olanipekun, 2013).
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Segundo a Copper Development Association Inc. (R@G0&da existem quatro tipos de
classificacOes para os bronzes de aluminio:

- Baixa liga, com uma unica fasgCFC), contendo menos de 8% de Al. Estas ligasui@an
boa ductilidade e sao endurecidas principalmentérabalho a frio com aplicagcdes em tubos,
folhas, tiras e arames.

- As ligas com duas fases € B) que contém de 8% a 11% de Al e, em geral, adigéd= e

Ni, para aumentar a resisténcia. Conforme o tecAldeumenta na liga, maiores niveis de
resisténcia e dureza séo vistos a partir do apaesto da fasf mais dura, CCC, que torna o
material mais suscetivel ao trabalho a quente. Tigés sdo comumente aplicadas em
sistemas que requeiram resisténcia ao desgaste.

- Ligas cobre-aluminio-silicio ou bronzes de silieialuminio possuem uma boa resisténcia e
ductilidade por possuirem teores de silicio damorde 2%. Possuem baixa permeabilidade
magnética. O Si também melhora a usinabilidade.

- Liga de cobre-manganés-aluminio ou manganés ésealziminio. Estas ligas possuem boa
fluidez e foram desenvolvidas, principalmente, mafabricacdo de hélices. O manganés é o
elemento com maior adigdo, com cerca de 13%. Apsarao serem tao resistentes como
outros bronzes de aluminio, possuem melhores pagutes para fundicdo. Também
apresentam boa resisténcia ao impacto e cavitpgdendo ser tratados termicamente, a fim
de se obter baixa permeabilidade magnética. Ega tthmbém possui uma excelente
soldabilidade.

Outra caracteristica apreciada é a capacidade a¢ema resisténcia mecénica em
temperaturas relativamente altas, mantendo reldticéilidade. Como aplicacdo, podem ser
citados alguns tipos de parafusos utilizados emdgasurbinas em geral, constantemente
submetidos a temperaturas elevadas, que consegipemas de forma mais eficiente o efeito
do calor e também a eroséo por cavitacdo, causkdoorrosdo. A resisténcia a erosao por
cavitacdo nesta liga € maior que a de acos e ammde algumas superlighnel Além
disso, em baixas temperaturas, podem ganhar resst@antendo a ductilidade (Aluminum
Bronze for Industry, 1986).

Também possuem excelentes propriedades tribolggieaso um material comumente
utilizado, por exemplo, em sistemas mecanicos eieera com o0 desgaste e requerem
resisténcia a abrasdo (Thapliyal; Dwivedi, 2016etLal, 2006).
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A dureza e a resisténcia ao desgaste do bronzeattorteor de aluminio sdo tao
elevadas que podem ser empregadas em matrizesgtanapagem, pois danificam menos os
materiais moldados frente as feitas em aco. Predetmmo pecas de carrocerias de
automaoveis, cubas de maquinas de lavar roupasilbarass sdo estampados em matrizes de
bronze de aluminio. Além do teor de Al influenatsin sua dureza, alguns bronzes com alto
teor de Mn e Ni exibem transformacdes martensiseaselhantes as observadas em acos, de
forma a produzir propriedades mecanicas mais etsv@dreher, 2009).

A maioria dos bronzes de aluminio apresenta ampitilidade de modo a proporcionar
vida util adequada para resistir a fadiga, porémabsres atingiveis variam de acordo com
sua composicdo e como foi trabalhada a frio. Emalgeralongamento diminui & medida que
a liga torna-se mais dura. Ademais, ndo produzdajssendo adequado a fabricacdo de
ferramentas e equipamentos de risco, utilizadosanuseio de explosivos, em minas, em
indUstrias quimicas e de petréleo, equipamentomaeuseio de gas, entre outros (Copper
Development Association Inc., 2002).

A Tabela 2 mostra exemplos de ligas de bronze uhaialo utilizadas comercialmente

com diferentes composicdes quimicas, propriedagesinicas e processos de fabricacao.

Tabela 2. Propriedades mecanicas do bronze deratuagimercial.

Composicao (% peso) Amostra  Resisténciaa Alongamento Dureza
(Equilibrio em Cu) tracdo (MPa) (%) Brinnell (HB)
9% Al, 3%Fe Fundido 550 35 125
11%Al, 4%Fe Fundido 758 3 240
10%Al, 1%Fe Fundido 586 9 195
10%Al, 5%Ni, 4%Fe, 1%Mn Fundido 660 25 160
11%Al, 4%Ni, 4%Fe, (TT) Fundido 830 10 230
18%Mn, 8%Al, 3%Fe, 2%Ni Fundido 600 15 220
11%Al, 2%Ni, 4%Fe Fundido 517 18 155
10%Al, 1%Fe Forjado 469-855 6-30 120-248
9% Al, 1%Fe Forjado 551-800 18-43 101-218
10%Al, 5%Ni, 3%Fe, 1%Mn Forjado 662-1000 11-24 248

Fonte: Copper Development Association Inc. (2008M Engineering Bookshelf (1971).
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Bronzes de aluminio com maiores quantidades deokho a liga Cul5Al, podem ser
usados para conformacédo a frio. Sao fornecidosnkos, em tiras, barras ou fios e tém
resisténcia a tracdo de até 380 MPa, alongamen#O%e e dureza entre 70 a 110 HB,
podendo ser usados na constru¢do de barcos. Janzed com adigbes de outros elementos
de liga, sdo normalmente utilizados em conformagédquente, como é o caso da liga
Cu9AI2Mn usada na producdo de armacdes metalicagaAu9AI3Fe fundida € usada para
fabricacdo de rolamentos e suportes de valvulaigd CulOAI3Fel,5Mmossui elevada
dureza e resisténcia sendo adequada para uso evatésios. Na liga CulOAl4Fe4Ni, o Ni
afeta diretamente as propriedades mecéanicas eomofivas do material, onde apos
tratamento térmico a liga passa a ter resisténcecao de 836 MPa com menor ductilidade e
alongamento de 13,4%. Em ambientes corrosivos, cemoagua do mar, pode alcancar
melhores resultados que agos Cr-Ni, sendo espatiénte mais resistente contra corrosao
por cavitacdo e por tensdo. Sao utilizadas na wm@st de turbinas e bombas hidraulicas
(Skocovsky et al., 2006).

3.3.1Transformacdes de Fase nas Ligas de Bronze-Aluminio

A microestrutura e as transformacfes de fase d@s lde bronze de aluminio se
mostram complexas, pois requerem um estudo dosadiag de equilibrio tanto das ligas
binarias Cu-Al, quanto de ligas como a CuAlNiFe, aque diz respeito aos tratamentos
térmicos aplicados para a formacao de fases episatos (Rodrigues; Melo; Paes, 2012).

No estado como fundido, a microestrutura das ligadrias Cu-Al pode ser composta
pelas fases, y (y1 ouy,) e . No caso das ligas complexas, que possuem adecatechentos
de liga como Fe e Ni, a composicdo envolve as fas@s os intermetalicox com suas
variacbes e eventualmente a f@semartensitica quando o material € submetido analgu
tratamento térmico. Os processos de transformacdweeipitacdo de fase dependem
fortemente dos elementos de liga que compdem ad@gmtratamentos térmicos envolvidos e
do tipo de resfriamento aplicado no processo. Agrea de diferentes fases microestruturais
no material desempenha um importante papel naaswdie desempenho em ambientes de
servico (Yuting et al., 2015; Zhong et al., 201%iRKokabi, 2014; Okolo et al., 2007).

A partir de uma andlise do diagrama de equilibtieAT; Figura 4, é possivel verificar
as fases oriundas da variacéo do teor de Al nalbgaronze de aluminio:
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Figura 4. Diagrama de fases Cu-Al.
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Fonte: Ciocan e Bratu (2005).

a — Solugéo sdlida de aluminio substitucional noreq€FC), ductil e trabalh&avel a frio. O
limite de solubilidade solida € de 7,4% de Al en8AW e aumenta para 9,4% a 570°C,
mantendo-se constante até a temperatura de 38sHi€iret al., 2014).
B — CwAl (CCC) dura e menos ductil que a faseom decomposicéo eutetoide, lamelar com
11,8% de Al em peso a 560°C, para+ y,. Dependendo da taxa de resfriamento e
subsequente tratamento térmico, a fagmde sofrer uma transformacdo martensitica para a
fasep’ metaestavel, de grande dureza e fragilidade @stpue aumenta a resisténcia mecanica
do material (Slama; Dlouhy; Kéveér, 2014; Rodrigudsjo; Paes, 2012).
y1 — esta presente acima de 780°C para ligas condéeacima de 13,6% de Al, é mais dura e
menos fragil que a fage
y2 - CwAl, possui elevada dureza e a fragilidade sendo aférgdica com menor resisténcia
a corrosdo. A elevada dureza destas ligas € dawdta fase (Slama; Dlouhy; Kovér, 2014).

A Tabela 3 mostra de modo detalhado as fases tssaom suas composicoes

guimicas, grupos espaciais, densidade e paranustnesie.
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Tabela 3. Estruturas cristalinas das fases sdtidsentes no bronze de aluminio.

Formula Grupo Densidade Parametro de
Fases Quimica Espacial (g/cm?) Rede (nm)
(a=p =y =90
o Cu gsdAlo 152 CF4/ Fm-3m 7,9 a=b=c=0,36536
B Cuw7Algos  cl2/ Im-3m 7,11 a=b=c=0,294

Y1 CuwAl, cl52/ 1-43m 0,6621 =b
Y2 CuwAl, cP52/ P-43m 0,66009 a=
Fonte: ASM Handbooks, 2016.

C= 0,87158

b =0,8707

Em relacdo as ligas com adi¢cdes de Fe e Ni, delesaeem consideracdo o diagrama
CuAlNiFe da Figura 5, onde é possivel verificarxasténcia dos precipitadas compostos
por microconstituintes e suas variacbes de FeAN#, além das fases e B j4 descritas
acima. (Wharton, 2008).

Figura 5. Diagrama CuAlFeNi com 5% Fe e 5% Ni.
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Fonte: Ciocan e Bratu (2005).

K — estes compostos intermetalicos podem ser dividiglbs quatro outros compostos

originando as seguintes fasas: com forma de roseta) e kx; com forma globular ou

lamelar;ky, € um precipitado fino presente dentro de graas en Fe. (Xiaoyan et al., 2016;
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Wharton et al.,, 2005). A Tabela 4 mostra a com@aside cada uma das variagbes dos
precipitados intermetalicos

Tabela 4. Estrutura cristalina e composigdo quimascompostos intermetalicos

Composicao Quimica (% peso)
Fases Al Si Mn Fe Ni Cu Estrutura

K| 9 2 3 72 4 11
Kyl 12 4 2 61 8 12 FeAl (DOy)
Kiv 11 4 2 73 7 3
Ky 27 0 2 13 41 17 NiAl(B2)

Fonte: Jahanafrooz et al., 1983.

Ainda, em ligas de bronze de aluminio compostas Fmre Ni, dependendo das
guantidades, os compostos intermetalicggodem surgir fases intermetélicas do tipo BeAl
NiAl 3, FeNiAly (Pisarek, 2012).

A Figura 6 mostra uma representacao esquematicgpreéospitadosk, onde se pode
notar que, todas as variagbes desta fase possuementiks morfologias, apesar dos
composto,, k) ek apresentarem a mesma composicao quimica, condanpirgancia dos
elementos Fe e Al, enquanto o compagtoapresenta os elementos Ni e Al como principais
(Jahanafrooz et al., 1983; Culpan e Rose, 1978).

Figura 6. Representacéo esquematica das fgsesentes na liga bronze de aluminio fundido.

Fonte: Weill-Couly e Arnaud, 1973.

A microestrutura da liga € controlada principalneepélas transformacdes de fase que

ocorrem durante um tratamento térmico. Por vazamemtliga de bronze de aluminio
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solidifica a uma temperatura em torno de 1070°C. rEsgfriamento lento, a temperatura

ambiente, a liga sofre alteracdes microestrutukaggira 7 (Anantapong et al., 2014).

Figura 7. Sequéncia de transformacdes de fasetdurarsfriamento de uma liga de Cu-9AL-5Ni-4Fe.
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Fonte: Oh-Ishi; McNelley (2004).

Em altas temperaturas, sua microestrutura possuiaapa fasp até que o material seja
resfriado abaixo de 1030°C. Em seguida, a faseapiam, de morfologidWindmanstatterse
forma no interior da fasp entre 930~1030°C. Logo abaixo da temperatura 6893 fase
intermetalica globulak; também comeca a se formar na fise se a porcentagem em peso
de Fe for superior a 5% no material, a fase inttilica x; podera se formar. Quando a
temperatura decresce até 860°C, afassurge na fase, uma vez que a solubilidade do Fe é
excedida. A temperatura de 800°C, o restante @gpféstransformado na fase intermetélica
Ky por reacado eutetdide. Por fim, quando a liga ditlma temperatura ambiente, ela consiste
inteiramente da fase e os intermetdlicog. Se a velocidade de resfriamento é rapida, os
resultados dessa transformacéo podem ser diferésttes, uma parte da faBg@ermanece na
microestrutura do material sob forma fleetida ou de martensifd. A liga ainda pode ser
recozida a 675°C para eliminar a f@seetida (Zhong et al., 2015; Anantapong et al.,42201
Oh-Ishi; McNelley, 2004).
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Zhong Wuet al. (2015) fizeram a analise da microestrutieautha liga fundida de
bronze de aluminio com composicdo Cu9,85AI3,86F8,03Mn (% em peso) para

analise do comportamento sob situacdo de erosa@oséor e identificaram as fasesp e os
intermetalicox descritos acima, conforme a Figura 8.

Figura 8. Micrografia (MEV/ ERE) da liga fundida beonze de aluminio.
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Fonte: Zhong et al. (2015).

Wharton e Stokes (2008) estudaram uma liga sentelhem conformidade com a
especificacdo naval britanica (NES 747) que fobzeta a 675°C por até 6h e resfriada ao ar
com composicdo quimica Cu9,3Al5,4Ni5Fel,1Mn0,1Sielb peso), para fins de andlise de

corrosdao intersticial. Neste trabalho os autoregéan identificaram as fases citadas aqui por
meio de MEV, conforme a Figura 9.

Figura 9. Micrografia (MEV/ ERE) da liga fundida Heonze de aluminio.

Fonte: Wharton e Stokes (2008).
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3.4 Metalurgia do Po6

Metalurgia do p6 (MP) pode ser definida como umcesso metallrgico para a
fabricacdo de materiais compositos que se distinggieoutros processos metallrgicos
tradicionais por utilizar p6s-metélicos e ndo met&l como matéria-prima durante o processo
de producéo, além de agregar desenvolvimento agsiedades finais (fisica e mecéanica) e
estruturais do novo compdsito (Kumar et al.,, 20lldwathe et al., 2009; ASM Metals
Handbooks, 1998).

O processo de fabricacdo de pecas metalicas poraaeMP consiste de uma série de
técnicas de processamento para obtencao de posnedees, incluindo também a moagem de
sucatas metdlicas para composicao uniforme, cosndincompactacao desses elementos em
ferramental apropriado. Posteriormente, € feitoatainento de sinterizacdo dos pés para a
densificacdo do material, que ocorre com tempeaatabaixo do ponto de fusdo do metal
base, para promover a ligagdo entre atomos vizidasgarticulas que compdem o material.
O processo de densificacdo € geralmente realizadoneio de um forno para altas
temperaturas (Nawathe; Wong; Gupta, 2009; Anklekat., 2005).

A MP ja foi chamada de arte perdida, pois apesaed&m processo antigo, a etapa de
sinterizacdo de metais foi totalmente esquecidadpoadas sendo apenas revivida na Europa
no final do século XVIII, quando varios métodosptleducao de pé de platina foram testados.
Os primeiros passos para o desenvolvimento da M&mfadados no século XIX, mais
especificamente em 1829, um marco histérico pgreooesso, para a producdo de pecas de
platina maleavel, que até entdo ndo podiam serepsadas pela técnica de fundicédo
tradicional, em razdo do seu alto ponto de fusdoldg0°C. Ja no século XX foram
desenvolvidas técnicas para producao de pecasgsténio (fusdo em 3410°C) e molibdénio
(fusdo em 2610°C) via MP (ASM Metals Handbooks, 899

Uma das grandes vantagens da MP é a obtencéo di#gqeae componentes acabados
com grande complexidade geométrica, homogeneidagee&sdo dimensional superior
aquelas obtidas por outros processos de fabricagéacusto menor, devido principalmente a
economia de matéria-prima, operacdes e uso de ienemtro fator importante do
processamento por MP é o menor impacto oferecidana®m ambiente. Por ser uma
tecnologia mais limpa que as concorrentes, propoaon um melhor aproveitamento dos
recursos utilizados, com um indice de refugo ena taccadeia produtiva menor que 5% e
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exigindo um menor custo de destinagcdo e reciclagemresiduos (Tangzelius, 2000),

conforme comparacédo da Tabela 5.

Tabela 5. Comparativo da energia consumida nackgfio e indice de rejeitos da metalurgia do paereutros

processos.
Energia Consumida/ kg Processo de Uso da Matéria-
Processado (MJ) Fabricacdo Prima (%)

29 Metalurgia do P6 95
30-38 Fundigéo 90

41 Extruséo 85
46 — 49 Forjamento 75-80
65 —-82 Usinagem 40 - 50

Fonte: European Powder Metallurgy Association -#tddo (2011).

Além disto, existem materiais que somente podenolstlos a partir de consolidacéo
de pos, tais como ligas refratarias, materiais sms'interizados (filtros metéalicos, mancais
auto lubrificantes e catalisadores) e compdsitoscpdados (pastilhas de freio, embreagem,
contatos elétricos e filamentos). Outro ponto posie a possibilidade de obtencdo de
materiais com propriedades singulares, dificeisatem obtidas pela tecnologia da fusdo ou
outras (Ertugrul et al., 2014; Kurgan; Varol, 2010)

Em processos metallrgicos convencionais geralnmgitanais de 54% dos cavacos de
liga de aluminio sao recuperados. No entanto, aogsso de metalurgia do pé cerca de 95%
de destas aparas de metal pode ser recuperaden€fcios da converséao direta de sucata da
liga de aluminio em metal compacto inclui tambémaupwossivel reducdo de consumo
energético, protecdo do ambiente e menos emissapoldecdo do ar. Além disso, o
processamento por MP pode oferecer menor custabdiedcédo devido ao seu elevado indice
de automacédo, maior robustez na producdo em mgsga fi0S processos convencionais e
por ser uma tecnologianéar net shape isto é, ao fim do processo a pega assume
praticamente sua forma final (Gronostajski; Chm@wagnostajski, 2006).

Neste cenario, a MP também se destaca como sendpragesso economicamente
vantajoso frente a outras técnicas de producdo, wemaque minimiza a necessidade de

usinagem e acabamento superficial, mantém esta@eincia dimensional e os poros de

34



materiais sinterizados apresentarem densidades 25f6 e 85% da densidade teorica (Jabur,
2013; Rochman, 1999).

A MP tem experimentado atualmente um enorme desamento tecnoldgico
continuo e em crescente expansao, abrangendo mé@&nmtgosetores industriais, como também
centros de pesquisa e universidades, envolviddabmecacdo de componentes aplicados em
condicbes criticas de temperatura, corrosdo e t&esia ao desgaste. Também vem
comumente substituindo processos como fundicAganfi@nto, fundicdo de precisao,
estampagem, usinagem e outros (Dhanasekaran; Goarthyy 2007).

A producédo de milhares de pecas por hora, de focomplexas, com forma definitiva,
com tolerancias estreitas, como complexos elematgomaquinas, tais quais engrenagens,
mancais e bielas, combinada com a eliminacdo dexgpes de acabamento, com economia
de matérias primas, tempo e energia, tem levadsatendéncia. O processamento de metais
em po passa por um momento de crescente aplicadofgrecer muitas vantagens em
comparacao a outros processos de fabricacdo @anal, 2007).

Os poés-metdlicos sdo a matéria-prima para se habalom o processo de MP.
Conhecer as propriedades destes pés é de sumatdmparpara a correta utilizacdo e
aperfeicoamento técnico de componentes, ja quedsaisteristicas influenciam a fabricagédo
e 0 uso do componente. Algumas dessas especifesdsib: pureza e composi¢cado quimica,
microestrutura da particula, tamanho do grdo e osig@o granulométrica, porosidade da
particula, densidade aparente, velocidade de estwamcompressibilidade e resisténcia a
verde (Klar; Samal, 2007).

3.4.1 Processos de obtencéo de pés metalicos

A producao de pos metalicos com maior homogenejdatkvada pureza, baixo nivel
de inclusbes e tamanho médio de particulas submétraco, alavanca o desenvolvimento de
novas tecnologias de processamento de pos, aléaprdaorar técnicas em uso (Dunkley,
1989).

O método adequado para a producao de um determimadde po leva em conta as
taxas de producdo requeridas, as propriedadessetds do po e as propriedades fisicas e

guimicas do material base (ASM Metals Handbook 1998
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As principais técnicas de obtencdo e processantenfmds-metalicos estdo agrupadas
em processos quimicos e mecanicos, sendo as pimejpresentadas a seguir:

- Processo eletrolitico (eletrodeposicao);

- Processos quimicos (reducéo de 6xidos) e figidaiqos;

- Atomizacgéo de metais liquidos (agua ou gas);

- Moagem mecanica de materiais sélidos (moagentt@emergia - MAE).

Dentre as diversas aplicacbes, 0s processos #letsle quimicos sdo Uteis para a
producdo de pds de alta pureza, porém com baixdimento, enquanto a cominuigdo ou
moagem mecéanica é mais indicada para a producdmslele metais duros e oOxidos. A
maioria dos pos-ferrosos sdo produzidos pelo psocds atomizacdo do aco liquido. Este
altimo foi criado na década de 1960 pAlaO. Smith Compang adotado por produtores de
poés da América do Norte, que desenvolveram um arepfectro de pds elementares
direcionados as necessidades especificas da ngaadiorpé (ASM Metals Handbook 1998).

3.4.1.1 Eletrodeposicéo

O processamento eletrolitico é altamente adequadogobtencdo de metais na forma
de p6. Em comparagdo com outras formas de singseomo a moagem mecanica, reacoes
quimicas e a atomizagdo de metal liquido, o pracdeletrélise requer menor investimento
de capital e custos operacionais. O p6 metalicdyzido pela técnica de eletrodeposicéo
possui pureza elevada, podendo ser facilmente guens sinterizado, baixa densidade
aparente, além de ser ambientalmente correto. Rd&licos eletrodepositados tem forma
principalmente dendritica e, embora dendritas tenfraquentemente a forma de particulas
de pé6, algumas outras formas como flocos, fibrggomjas, nanofios e estruturas tipo couve-
flor também podem ser obtidas por este procesdmliibliet al., 2014; Orhan; Hapci, 2010).

3.4.1.2 Reducéo de Oxidos

O uso de pés metalicos com tamanhos de particalds wvez menores geram grande
interesse quando aplicados na producao de pecasaagtvia MP, uma vez que particulados
menores resultam em pecas moldadas de maior qielida processo de oxi-reducédo €
baseado na precipitacdo de metais a partir de Gedugquosas por reducdo em condicdes

36



controladas envolvendo um agente de precipitaciivedoe um sal do metal desejado. O
produto pode ser constituido por particulas do nqwapetal, se o precipitante for um agente
redutor, ou de um sal insoltvel deste metal. Agyial vantagem do processo de reducéo por
precipitacdo é a possibilidade de se produzir@das metalicas com tamanhos menores que
1 um até cerca de 20 um, onde dificilmente podesanobtidas por processos convencionais
como a atomizacéao (Poco et al., 2006; ASM Metalsddaok, 1990).

3.4.1.3 Atomizacao

A atomizacdo € um processo considerado dominanteeim industrial na producéo de
pds metalicos em larga escala com qualidade a plartigas de aluminio, cobre, ferro, além
de uma variedade de acos, superligas, entre otdesnais, o método € bastante versatil
podendo produzir pés-metélicos com uma grandededie de tamanhos entre 10 e 1000 pum.
(ASM Metals Handbook, 1990).

No processo, o metal liquido é forgcado atravésrdeorificio onde na saida, o fluxo é
desintegrado por um jato de agua, ar ou gas. Ol reefidifica pela acdo do jato e pela
expansao ao deixar o bocal. Como resultado, péddfenentes granulometrias e morfologias
sao obtidos (ASM Metals Handbook, 1998; Hoganas3p0

Durante o processo de atomizacéo padrdo, jatogaslelgagua em alta velocidade séo
usados para fragmentar rapidamente um volume dal fuetdido corrente em um grande
namero de goticulas. Gotas mais finas tendem adaesfnais rapidamente antes da
solidificacdo. Com relacéo a técnica de atomizacgas, trata-se de um processo amplamente
usado para a fabricacdo de metais ultrafinos gad@sliga. A energia cinética do jato de géas
em alta velocidade é transferida, através de uetoinjna direcdo do metal liquido que
escorre, resultando em uma fragmentacédo das gotasethl. As goticulas de metal liquido,
posteriormente esferoidizadas, resfriadas e soldiis em particulas de pdés metalicos
podem variar entre 1 um e 1 mm de didmetro (Torgsxd, 2013; Unal, 2006).

Os poés fabricados a partir desta técnica possuenmnaafarredondada, alta densidade
aparente, pouca porosidade, boa compressibilidade endicados para a fabricagéo de pecas
de média e alta densidade. A geometria, a presssiovedocidade do fluido na saida do

atomizador determinam a forma e tamanho do pé @biitPMA, 2015; Hoganas, 2013).
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3.4.1.4 Moagem de Alta Energia

Dois diferentes termos, desenvolvidos na década9é€, sdo usados pela literatura
para definir duas técnicas de processamento dieydagt de pdés na moagem de alta energia
(MAE): a Sintese Mecanica (SM) ddechanical Alloying que é a mistura de pés de
diferentes metais ou ligas, disponiveis comerciatmeom particulas entre 1 a 200 um para
moagem em conjunto, com transferéncia de massaptacédo de uma liga homogénea, e a
Moagem Mecanica (MM) oMechanical Milling que produz uma composi¢ao uniforme dos
pos, a partir de metais puros, sucatas, intermetabu ligas, o qual ndo requer transferéncia
de material para homogeneizagao (Suryanarayana).200

A vantagem da MM sobre a SM se da porque, com@®$apestao inicialmente ligados
e somente uma reducdo no tamanho de particulessgarser induzida mecanicamente, o seu
tempo de processamento € menor reduzindo em a@damente metade do valor requerido
para se obter o0 mesmo efeito via SM. Assim, quamgwocesso de moagem se incia, as
particulas de p6 sdo deformadas plasticamentecainsthnte, soldadas a frio, fragmentadas,
novamente soldadas, por meio de esferas de ac¢p enmseridas em um vaso de moagem

geralmente feito do mesmo material das esferasoicna a Figura 10 (Suryanarayana, 2001).

Figura 10. Mecanismo de colisdo entre esfera eagdAE.

Fonte: Suryanarayana (2001).

Por vibracdo ou rotagdo, as esferas se chocam sqgmarades do vaso gerando uma
prensagem do p6 a cada impacto e, por um internswegso ciclico de transferéncia de
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energia com acdo simultdnea entre atrito, abras&mwnepressdo, torna-se possivel a

nanoestruturacdo dos materiais moidos, no quabdgylas resultantes podem apresentar

diferentes morfologias, como mostrado na FiguréABIM Metals Handbook, 1990).

Figura 11. Morfologia das particulas dos pés olstigor MAE.
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Fonte: Hirschhorn (1969).

O inicio do processo de moagem se da quando asybastitageis sdo fragmentadas e
as particulas ducteis tornam-se achatadas por acegso de microforjamento. A partir dai,
as particulas entdo achatadas sofrem soldageno aurftas com as outras, enquanto as
particulas frageis que foram moidas ficam distdbsina superficie do material macio se
incorporando em sua matriz (Nowosielski, 2005).

Com o aumento do tempo de moagem, o sistema deypast finalmente encontra um
balanco entre a taxa de soldagem e fragmentacdmge aum determinado tamanho de
particula muito pequeno, que acaba por ndo permidis a nucleacdo e propagacao de
trincas, fazendo com que o sistema atinja o egiglitNeste momento, dependendo das
variaveis do processo, como o0 tempo de moagemexmmplo, € possivel obter particulas
submicrométricas (Zhang, 2004; Zhang; Wang; Zh0320

De acordo com Suryanarayana (2001), Figura 12,poogos “a” e “b” existe um
aumento do tamanho das particulas nas primeiras lo@ moagem, devido a soldagem a frio
das mesmas. Ja num segundo momento, as fratunasnt@e mais comuns gque a soldagem

das particulas, resultando no refinamento dascpéati. Com o decorrer da moagem, ambos
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os fendmenos, soldagem e fratura, se equilibranmtasmanho de particula segue constante,

pontos “c” e “d".

Figura 12. Variacdo do tamanho de particula em&omnip tempo de moagem para uma liga de tantalquelni

Tamanho de Particulas jgim)

Tempo de Moagem (h)

Fonte: Suryanarayana (2001).

3.4.1.4.1 Variaveis do processo de MAE

As principais caracteristicas para a modelagemedpsgicesso visam definir quais
parametros envolvidos sdo necessarios para alcamginamento da estrutura das particulas,
as fases e a microestrutura, desejados para otpridal. A MAE € um processo dinamico
onde é possivel estabelecer modelos matematicestatisticos, que podem descrever seus
varios mecanismos, a fim de aperfeicoar o proc€dsang, 2004).

Segundo Suryanarayana (2001), os mais importansémetros ou variaveis

envolvidos no processo de MAE séo:

- Tipo de moinho; - Razéo entre massa de material e esferas;
- Rotacdo da moagem; - Atmosfera de moagem,;
- Tempo de moagem; - Agente controlador de processo (ACP).

Com relacéo aos tipos de moinhos do processo de, ¥&tem alguns dependendo da
aplicacdo e objetivos desejados, dentre os qupisssvel citar 3:
- SPEX Shaker Millssdo moinhos com capacidade de massa entre 1@,eo2de seu

vaso que sofre um forte movimento repetitivo paemte e para tras milhares de vezes por

40



minuto. Este movimento longitudinal € combinado comvimentos transversais, resultam

em uma série de impactos das esferas contra aranppstnovendo sua moagem e mistura.
Devido a velocidade (cerca de 1200 rpm) do movimeatvelocidade das esferas torna-se
alta (cerca de 5 m/s) e, consequentemente, a dergapacto da bola € muito elevada sendo
considerado como de alta energia, (Suryanaray@@4, ¥Vatanabe et al., 1995).

- Moinho Atritor (Szegvari)desenvolvido por Andrew Szegvari em 1922, coesash
um cilindro vertical com um eixo central que possuoia série de hastes horizontais fixadas
ao longo do eixo. No acionamento, o0 eixo centras édastes horizontais giram provocando a
movimentacao das esferas de moagem junto ao nia@esgés moido junto a acdo de forcas de
impacto e cisalhamento. E capaz de moer de 0,5g 4@ pds, entretanto com rotagio menor
do que moinhos Spex, gerando baixa energia in{f&unganarayana, 2001; Zoz et al., 1997).

- Moinho de Bolas Planetarioeste tipo de moinho é assim chamado porque o
movimento de seus jarros se assemelha aos movimdmtagacao e translagéo dos planetas,
conforme mostrado na Figura 13. Neste moinho, wegaao dispostos sobre uma base de
rotacdo com suporte e um mecanismo de acionamarda@acao em seu préprio eixo. Uma
vez que o jarro e sua base de apoio giram em sert@htrarios, a forga centrifuga produzida
pelo movimento de rotagéo e translacdo do jarreqma uma interacdo das esferas entre si
com a parede do jarro e, consequentemente, sabedavial a ser moido. Os jarros e esferas
podem ser feitos de materiais como agata, nitretailicio, zirconia, acos inox, WC ou

polimeros $uryanarayana, 2001; Schwarz, 1996; Watanabe é08b).

Figura 13. Moinho tipo planetario (UNIFEI) (a) em@canismo de movimento de esferas/ material no (ajr

a) [ \ b) Secdo horizontal ¢ Movimento do

disco da base

Forga
centrifuga

Rotagio do jarro

By
- I@I'

=

Fonte: Suryanarayana (2001).
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Com relacédo a velocidade de moagem ou rotacaotaosior seu modulo, maior seré
a energia aplicada na moagem do po. Entretantsteexima velocidade critica para a
realizacdo da moagem, onde as esferas ndo maisaexémpacto entre elas e os pos, de
modo a centrifugar em direcdo as paredes do jarmdagem. Por outro lado, se hd um
aumento da rotacdo, a temperatura interna do sistambém aumenta promovendo maior
difusdo, homogeneizacdo e melhora na formacamds. IA cinética de transformacao de fase
induzida pela MAE depende da quantidade de enén@iaferida para o material durante o
choque entre as esferas. A transferéncia de enérgiala se o choque entre esferas for
elastico, e total se o choque for plas(8aryanarayana, 2001; Schwarz, 1996).

O tempo de moagem é outra variavel muito importar@eMAE. Normalmente, &
definido para se alcancar um estado estavel eriteguaa e a soldagem a frio das particulas
dos pos. Os tempos séo definidos para cada condloirt; diferentes parametros e sistemas
envolvendo varios tipos de pés. Entretanto, pareyde tempos de moagem, o teor de
contaminagcdo pode aumentar, além da possibilidad@zer surgir fases indesejaveis para
determinada aplicacédo (Suryanarayana, 2001).

A razdo entre a massa de material e a massa dasgstel razdo de carga, € um
importante parametro para se atingir a estruturgranulometria desejada para o material
moido. Assim, se esta relacdo € maior, menor séefnpo necessario de moagem, pois 0
namero de colisbes aumenta a cada instante e,qu@rgemente, eleva a energia interna do
sistema de moagem e as transformacdes fisicas sahegerial (Girot et al., 2000; Ivanov;
Suryanarayana, 2000).

A frequéncia de choques no interior do jarro de geoa € influenciada pela relacéao
material esfera e também pelo didmetro das eséds recipiente. A energia de ativacao
necessdria para a ocorréncia da reacdo de forndacéim composto é liberada nos choques
entre 0 material e as esferas. Assim, o volume deras torna-se um fator critico na
determinacao da velocidade da reacéo, que var@erpialmente com a taxa de acumulo de
deformacéo das particulas, que muda com a enengiaica das esferas (Magini et al., 1996;
Wolski et al., 1996). No que diz respeito a contaméo do particulado durante o processo de
MAE, entre os principais fatores estdo a atmosfieranoagem, o ACP ou ainda o material
gue compde as esferas (Murty; Ranganathan, 1998).

A contaminacdo do produto final da moagem ou sudag#o por contato com o ar,

causada pela atmosfera de moagem, é a maior causanthminacdo dos pos metalicos na
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MAE. A presenca de oxigénio ou nitrogénio no resmpeé de moagem pode alterar as
propriedades mecanicas do material e suas fasés) de prejudicar o processo de
sinterizacdo, pois a reacdo de oxidacdo é altamexwErmica e acaba liberando a maior
parte da energia necessaria para que ocorra adiatédmica (Gill; Aparicio; Planell, 2002;
Ivanov; Suryanarayana, 2000).

A contaminacgao por oxigénio gera crescimento désgdevido a alta concentracdo de
oxigénio intersticial, chamado efeito de arrastamelo soluto, enquanto que a contaminacao
por nitrogénio, se intencional, produz nitretossiAg é consenso que a moagem de sistemas
de pds seja feita em recipientes preenchidos carasgaertes como argbdnio ou hélio, ou
ainda sob vacuo (Wexler; Calja; Mosbah, 2000).

A aplicacdo de ACP visa reduzir e controlar o meraa de soldagem a frio e a
formacdo de aglomerados, uma vez que € adsorvide so superficie das particulas de
materiais ducteis. Podem ser adicionados em cerdaad5 % em peso da massa total dos pos
e atuam como lubrificantes agentes tenso-ativos, minimizando as tensfes stiperentre
as particulas dos p6s. Os ACP’s mais utilizadoscsaoido estearico, acido oxalico, acido
bérico, alumina, metanol, etanol, polietileno gljcentre outros. Estes agentes podem ficar
incorporados no interior das ligas e, como sdoefomte carbono e oxigénio, é possivel a
formacdo de carbonetos e Oxidos como contaminacéiésn da formacdo de fases

indesejaveis no produto final (Suryanarayana, 28@&N! Metals Handbook, 1990).

3.4.1.4.2 Sistemas de mistura

O processo de moagem é caracterizado pela solda@retura repetitivas das particulas
de pé aprisionadas entre a superficie das esferaslbdo durante a moagem. A extensao
deste processo de micro forjamento individual eiisih@éncia sobre a sintese na liga depende
principalmente do comportamento mecanico dos comemtes ou pos envolvidos (Murty;
Ranganathan, 1998; Portnov et 4098).

Segundo Suryanarayana (2001), a formacéo de umanemestavel durante o processo
de MAE torna possivel a obtencdo de compdsitos ooonoestruturas semelhantes a de
materiais solidificados de maneira convencional c@ndiferenca de que a solidificacédo
envolve transformacdes do estado liquido para @ls& na MAE as transformacdes
acontecem apenas no estado sélido. Neste congegtwrgia livre de Gibbs, definida como a
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energia de que um processo dispbe para realizballi@ Gtil a temperatura e pressao
constantes, € aumentada para altos niveis duraNBAE, resultando em reacdes que
favorecem as mudancas microestruturais (Zoz €1396).

O processo de MAE pode dar origem a varios fenésjesmmo a deformacao pléstica,
com modificagdo da forma, a soldagem ou fratura maticulas (Nowosielski, 2005). A

Figura 14 mostra de forma esquematica os tiposadeplas formadas durante o MAE.

Figura 14. Formacéo de novas particulas na MAE.

Fonte: Maurice; Courtney (1995).

Segundo Suryanarayana (2001), existem trés sistelmasistura na MAE para a
producao de novas ligas: dactil-ductil; ductil-ftagragil-fragil.

No sistema ductil-ductil, na Figura 15, os compdeenmetalicos ducteis sofrem
sucessivas soldagens a frio, encruamento e fraaigsgsnindo a forma de plaquetas ou flocos
pelo processo de microforjamento. Parte do matérisbldado a superficie das esferas de
moagem formando uma camada que previne seu desyatstedo a contaminacdo. Na fase
de formacado de plaquetas, € observado um aumestpatticulas e, a partir dai, ocorre o
encruamento, aumentando a dureza e tensdo intdmagdo ao elevado numero de
discordancias na microestrutura, que dificultamefominacao plastica e geram a fragilidade

das particulas, que se quebram em outras menang@(@rayana, 2001; Benjamin, 1976).
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Figura 15. Micrografia (MEV/ ES) do sistema detonia ddctil-dictil Ag — Cu.

Fonte: Suryanarayana (200.).

No sistema ductil-fragil, as particulas ducteis qusuaem a forma de plaquetas,
criadas pelas sucessivas soldagens a frio, senjuten as particulas frageis, fraturadas pelos
corpos moedores, e ficam distribuidas ao longospags interlamelares da matriz ductil,
conforme visto na Figura 16 (Suryanarayana, 2001).

Conforme a moagem evolui e ha suficiente solublikdao estado solido, ocorre a
difusdo de curto alcance e a formacdo de uma sokdjda de matriz ductil, isto é, a matriz
dactil saturada de particulas duras sob suas lantetaa-se mais tensionada e por fim o

material se rompe formando particulas menores (Kt@®8; Murty; Ranganathan, 1998).

Figura 16. Evolucao microestrutural dictil-frégi MAE.
1 [z

Fonte: Suryanarayana (2001).

Sobre o sistema fragil-fragil, Benjamim (1976), dos pioneiros da MAE, afirma que

um sistema para ser processado por MAE deve possiga de 15% de um componente
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ductil para que a soldagem a frio ocorra. Destadquando o sistema é composto apenas de
particulas frageis, o resultado serad tdo somenfteagimmentacdo durante o processo de
moagem, sendo as particulas reduzidas continuanaghte limite de cominuicdo, onde o
sistema entra em equilibrio. Como exemplo desters& pode-se citar as ligas Si-Ge e Mn-
Bi (Suryanarayana, 2001).

3.4.2 Compactacao dos pés

A compactacdo de pos solicitados mecanicamenteliinaa etapa que antecede o
processo de sinterizagdo. Logo, a compactabilidaddefinida como a pressdo minima
necessdria para produzir um compacto com certstéasia a verde ou como uma operacao
de conformacédo baseada na compactacdo de pésemorite uma matriz rigida metalica
atraves da aplicacéo de pressao (Schwarzkopf, K042;Samal, 2007).

Segundo Seelig e Wulff (1946), a prensagem ou cotapao de pds compreende trés
fases: a primeira corresponde a um rearranjo ddguydas, a partir de pequenos esforgos
aplicados; a posteriori, € produzida uma deformat@sto-plastica das particulas em torno de
sua area de contato; por fim, sob grandes esfoaggsarticulas sofrem deformacéao plastica e
encruamento com ou sem fragmentacdo. Os autorel alescrevem 0 processo de
consolidagdo dos pés por meio do preenchimento a@iznde compactacdo seguida da
compressdo aplicada para a obtencdo do compostgaalgr, onde a densidade depende do
tipo ou natureza dos pos e também de como o midtarieansferido e inserido no molde.

A presséo aplicada sobre o p6 a ser compactaddvenacotransmissédo das tensdes
geradas por meio das paredes da matriz em diregdd processado e, entdo, distribuido para
todas as particulas que compdem o sistema por deeiprocessos cinematicos como a
movimentacao, o escorregamento, a rotacao e anteéo (Aydin; Briscoe; Ozkan, 1997).

A compactacdo de po6s metalicos é influenciadafgtores relativos ao ferramental
usado no processo de prensagem como o tipo deapammatriz, 0 método de prensagem ou
até o lubrificante utilizado nas paredes da maentre os métodos de prensagem, podem-se
citar dois principais: uniaxial e isostatico. A psagem uniaxial € amplamente usada, se
comparada a isostatica, pela sua praticidade, parbservando que, neste caso, séo
fornecidos compactados com densidades ndo tanformes, conforme apresentado na

Figura 17. A prensa uniaxial consiste de um equgmmcom uma matriz rigida, aberta ou
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fechada com dois punc¢des, onde a pressédo aplieagancdo superior cria uma forca na

direcédo axial ou longitudinal comprimindo o matke¢idar; Samal, 2007).

Figura 17. Esquema da compactacao uniaxial de péilioos.

Puncao m"_ - 1 - L

SUPEror ==ty

Matriz

P6 sob
pressao P6
comprimido

Pungao /" metalico

inferior :'I _L - —

Fonte: adaptado de ASM Metals Handbooks (1998)

3.4.3Sinterizacao

A sinterizacdo é a fase final do ciclo de consgidado p6 metdlico, iniciado na
compactacao, quando o compactado verde € aqueesdidtando em alteracdo dimensional e
aumento da densidade. A fase de sinterizacdo tensisaquecimento do compactado da
ordem de 2/3 a 3/4 da temperatura de fusdo dadigie as particulas do pd sdo unidas por
meio do deslocamento difusional de massa e outezammsmos de transporte atdbmico (Klar;
Samal, 2007; German, 2005). Quando os materiai®hades sdo do estado sélido, a
sinterizacdo é denominada de fase sdlida (SFSgnpse houver a formacédo de uma fase
liquida, por conta de aditivos agregados, com patgofusdo abaixo da temperatura de
sinterizacdo do material base, entdo a sinterizac@lenominada de fase liquida (SFL).
(German, 1996; Thummler; Oberacker, 1993).

Alguns importantes parametros do processo de mat@o devem ser avaliados a fim
de néo prejudicarem as propriedades finais do mahtsinterizado, como, por exemplo,
dependendo da temperatura de sinterizacdo do alafard se necessario o uso de atmosfera
controlada no forno usado, que visa minimizar quelgeacdo quimica sobre o compactado

verde, como a oxidacdo. Outro detalhe diz respaittempo de sinterizacdo inadequado, que
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pode levar a grandes variagbes dimensionais nagpegalensidade final do material, gerando
porosidade (ASM Metals Handbooks, 1992).

A sinterizacdo em excesso também pode reduzir mgadilidade, em funcdo da
diminuicdo de tamanho de poro, sem, no entantoharsl de forma significativa suas
propriedades mecéanicas. A presenca de poros norimhasenterizado ainda limita sua
aplicacdo para componentes sob leve e médio esf@@s 0s poros atuam como
concentradores de tensdo e afetam propriedadesniceesa&omo o limite de resisténcia a
fadiga (Dhanasekaran; Gnanamoorthy, 2007).

3.4.3.1 Sinterizacéo de fase solida

A forca motriz da sinterizacdo no estado solidalsine como a reducdo da energia
livre nas superficies e interfaces do compacto attiqulas ativadas termicamente. Neste
contexto, é possivel observar pela Figura 18 quendp os centros das particulas se
aproximam um da outro e ha um rearranjo destasnalfendmenos podem ser notados como
a contracao do componente com formacéo de uméaogee a diminuicdo da porosidade e da

area superficial durante o processo (German, 1o&gsser, 1991).

Figura 18. Mecanismo de sinterizacgéo.

Deslocamento difusional de

Fonte: Reed (1995)

Segundo Kaysser (1991), a SFS pode ser divididaénestagios:
a) Ligacao solida com transporte de massa enttepas e formacao de “pescocos”.

Uma pequena reducdo da porosidade e area sudgrbdie ser notada até que os “pescocos”
correspondam a 1/3 do diametro das particulas;
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b) A densidade aumenta significativamente (~75%jleondo é possivel mais se distinguir
particulas individuais. Ha um alargamento do pese&og porosidade agora so existe ao longo
de juncdes triplas de graos adjacentes. A contr@g¢apida com lento crescimento de grao;

c) Os canais de porosidade se fecham com poucos msiduais.

3.4.3.2Difusao

O mecanismo de difusdo € um fendmeno de transfaréecmassa que permite que as
particulas se redistribuam através do contato caotra® ou ocupem espagos vazios, com
objetivo de reduzir a area superficial e a enedgisistema através de forca termodinamica,
diminuindo o gradiente de concentragao (Klar; Sa@@07; ASM Metals Handbooks, 1998).

Existem dois mecanismos propostos que explicamomamto atdmico na difusdo em
metais: a difusdo por lacunas ou substitucionadiéuado intersticial. Na difuséo por lacunas,
um atomo se desloca de uma posicdo da rede ceréstpéira uma lacuna adjacente. Ja na
difusdo intersticial, &tomos intersticiais migram@rag posicoes intersticiais adjacentes vazias
no reticulado, caracterizando um processo maiaz{itSM Metals Handbooks, 1998).

O fluxo difusional com transferéncia de massa éamrsavel pelo fendbmeno da
formacdo de um “pescoco” no contorno do grao dasicpéas, onde ha diferenca de
concentracdo de defeitos cristalinos. Outros dpastde fluxos difusionais também podem
ocorrer: a difusdo superficial e a difusdo voluimét(Klar; Samal, 2007).

A Figura 19 mostra a evidéncia de sinterizacdo pedscimento de pescocos entre duas

particulas pelo movimento atémico induzido pela tdtnperatura de sinterizacao.

Figura 19. Micrografia (MEV/ ES) de particulas dquel sinterizadas.

2 m

Fonte: German (2002).
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Por meio da Figura 20, é possivel observar a seitgéeversal esquematica de duas
esferas de sinterizagdo ja com a formacao de ucopesO percurso “a” mostra a difusédo
volumétrica a partir da superficie plana para ocpegs. O percurso “b”, a difusdo da
superficie do plano para o pescoco. Em “c”, a diduso contorno de grao para 0 pescoco.
Em "d”, a difusdo volumétrica a partir do contorh® gréo para o pescoco. A diferenca de
curvatura do pescoco com a superficie plana e emtagprovoca uma diferenca de tenséo e
potencial quimico entre os dois pontos que, povsaaproduz um gradiente de concentragéo
de vacancias entre a curvatura da superficie doopesa qual possui uma concentracao
elevada de vacancias, e a superficie plana adgogme tem uma concentracdo mais baixa
destas (ASM Metals Handbooks, 1998).

Figura 20. Possiveis fluxos difusionais no procelssinterizacéo.

b difusio superficial

a difusio volumetrica

c¢.d difusio no contorno de grao

pescoco

V
— /_ﬂ_\
¢

Fonte: ASM Metals Handbooks (1998).

3.4.3.2.1 Lei de Fick

As equacdes fundamentais da difusdo conhecidasoptiemsporte de massa nos trés
estados da matéria, sélido, liquido e gasoso,ioglam a taxa de fluxo de matéria em uma
unidade de &rea com o gradiertde sua concentragdo normal a esta area (Cuk38:t).

Para processos de difusdo em estado estaciondhixoal de particulas que atravessa

uma unidade de area normal a direcdo de fluxo,upistade de tempo, com sendo a
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densidade de particulas difundentd3 e coeficiente de difusdo ou difusividade, représen
grande parte dos fendmenos de difusdo de acord@dende Fick vista pela equacéo 3:

J=-D0p 3)
comp = p (r; t), r = (X1; X2; X3). O coeficiente de difusdo ou difusividade depedds
propriedades do meio e indica 0 quéo rapido a gledd medida pgr difunde-se de regides
de altas concentracBes para regides de baixasntoag®#es. Ja o sinal negativo da equacgéo
em conjunto com o gradient®)(mostra que a difusdo tende a ocorrer da regiamaler

concentracdo para a de menor concentragao.

Na sua forma tridimensional, a equacao difereragalime a forma descrita em 4:

_ ap-) ap—) ap
]__(Dxxal-l'Dyy@]-l'Dzzgk (4)

com“D ;" os coeficientes de difusividade ao longo dos eidsnensionais cristalograficos.
Para um meio isotrépico com simetria cubica, paengXo, a equacdo 4 pode ser

simplificada assumindo a forma da equagao 5:
00—
J=—-(D,—1) 5
XX ax ( )

Logo, para processos de difusdo em estados néacioestdos, ou seja, quando a
concentracdo de particulas pode variar em algumentmem relacdo ao tempo, é possivel
deduzir a segunda equacéo diferencial relativameegsos difusionais.

Considere o fluxo de material que atravessa o eltamde volume cubicAXAyAz,

conforme apresenta a Figura 21:

Figura 21. Difuséo de particulas na diregdo “xaaés do elemento de volume.

|
t
| —
Ix = —_— J+ a‘]Xi
| Az
%
% / Ay

AX

Fonte: autor.
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A taxa de matéria acumulada no elemento de voluigeat a diferenca entre a taxa de
matéria na entrada do volur#x)” menos a matéria de saidgx+dx). Portanto a taxa de

matéria resultante na difusdo pode ser descritaquplacéo (6):
[J(X)—J(x+dx)]dt= —Z—de.dt (6)
X

Esta quantidade € igual a variacdo da quantidad&aieos no elemento de volume
“dCdx” quandd'dC” significa a variagdo da concentracao no interdaltempd'dt” .

oC
dC=—dt
ot (7)
9 it dx = dC.dx = - 2 dxdt @
ot 0X
Logo, temos a chamada equacédo da conservacdo em 9:
c__a
ot ox ®)
Substituindal da equagéao 5, temos:
oC o0 oC
—=—(D—
o ax D ox) (10)
SeD néo depende de uma constante, entdo obtemos a segunda lei d@ditlesFick:
oC _p 0°C
o ox 1)

3.4.4 Adicdo de materiais ceramicos

Nos ultimos anos, um extenso trabalho tem sidazeed com compdsitos que possuem
uma matriz de metal sinterizado juntamente com iqudsls ceramicas incorporadas,
denominadas 6xidos ou carbetos comgOAl VC, NbC, TiC, WC. Carbetos sdo compostos
em que o carbono é combinado com elementos meewsragativos de um metal ou de um
semimetal para poder melhorar propriedades conesiaténcia ao desgaste. Possuem como
caracteristicas a alta dureza e moédulo de elaatiejdalém de resisténcia maior do que agos

de alta resisténcia. Tais particulas tem atraiderésse, devido as suas excepcionais
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propriedades mecéanicas, fisicas e quimicas, cobjetivd de aumentar a eficiéncia da MAE
e a resisténcia mecanica do material (Madej, 28liBramanian et al., 1996).

O aumento da eficiéncia da moagem decorre do fatgue muitas ligas possuem
particulas ducteis, como o préprio bronze de alioniam contraste com carbetos que
possuem alta dureza, formando um sistema ducgjikfrBurante o processo de moagem,
fatores como as colisdes ocorridas entre os m@eriasferas e também o fato das particulas
duras de carbeto se incorporam a matriz ductaeheas tensdes sobre esta matriz levando-a
a ruptura. Tal processo favorece a producdo de articgplado com dimensdes micro e
nanométricas (Madej, 2013; Suryanarayana, 2001).

A adicao de carbetos na moagem aumenta a resst@ecianica do composto barrando
0 movimento das discordancias que ficam obrigadaeyairem trajetorias alternativas ou até
se dividirem requerendo maior energia para supest& obstaculo. Assim, a dureza e
resisténcia mecanica do material aumentam devidwiar dificuldade de se deformarem
plasticamente (Padilha, 2000; ASM Metals HandbobR88).

3.4.4.1 Carbeto de Niobio (NbC)

O carbeto de nidbio € um metal refratario que amtasdureza acima de 20 GPa e alto
ponto de fuséo, acima de 3000°C. O Brasil possuiacde 98% das reservas conhecidas de
Nb e sua demanda tem aumentado significativameatdomago dos ultimos 45 anos
particularmente como um elemento de liga para deaalta resisténcia e inoxidaveis. Nesses
metais, 0 nidébio age formando como uma particulaondimensionada, que controla a
microestrutura de forma a melhorar as propriedagesanicas do material. Muitos estudos
sao realizados a respeito da sinterizagdo de mstaisadicbes de ceramicos duros, como
NbC, com o objetivo de produzir um composto maisistente ao desgaste (Woydt;
Mohrbacher, 2013; Handbook of Advanced Ceramic83R0

3.4.4.2 Carbeto de Vanadio (VC)

O carbeto de vanadio é um composto inorganico mbéan definida como uma

ceramica refrataria extremamente dura e de altgidle de 5,77 g/cm3. Apresenta alta
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dureza sendo, possivelmente, o carbeto metélichenisio de maior dureza (ASM Metals
Handbooks, 1998; ASM Engineered Materials, 1994).

O carbeto de vanadio é um dos mais atrativos tifgogarbeto por suas excelentes
propriedades fisicas e mecanicas, tais como dwkzada, cerca de 90 HRA, excelente
resisténcia ao desgaste, boa resisténcia a correséelente resisténcia a alta temperatura,
tendo ponto de fusdo de 2810°C alta estabilidadimiga e estabilidade térmica, mesmo a
altas temperaturas. Geralmente, o aumento do taadadio (quando em equilibrio com
carbono) facilita a sinterizacdo (Mahajan et &12 Kurlov et al., 2013).

E produzido pelo aquecimento dos 6xidos de vanéatio carbono a cerca de 1000°C.
Pelo lado estequiométrico, o VC € um composto stitgal, onde vanadio forma a rede

principal e o carbono ocupa vaos intersticiais ébti@os (Portolan et al., 2009).

3.5 Planejamento de Experimentos — DOE

A elaboragdo de uma pesquisa ou de um determinadegso nas diversas areas das
ciéncias € realizada via andlise experimental gafair suas particularidades. Na avaliacdo
de um processo, € possivel modificar intencionatenas variaveis de entrada de um sistema,
a fim de propor possiveis mudancas nas variavesaidia que possam aperfeicoar o processo.
Assim, o planejamento de experimentos surge coneefitiente ferramenta para analise de
dados via métodos estatisticos, resultando emusies$ objetivas (Montgomery, 2009).

O planejamento de experimentos € uma metodologengelvida nos anos de 1920 por
Ronald A. Fisher com aplicacao inicial em experitogragricolas e ciéncias bioldgicas. Na
engenharia, o DOE tornou-se uma ferramenta imperfzera o desenvolvimento de produtos
e processos, a reducdo da variabilidade, confodajddo tempo de desenvolvimento e
custos. A utilizacdo em larga escala comecou cordesenvolvimento de programas
estatisticos computacionais que puderam fornecérones resultados com menor tempo e
calculos simplificados (Montgomery, 2009; Rowlanéistony, 2003).

A seguir, as etapas pertinentes a aplicacdo do B&¥Edescritas por Montgomery
(2009), Box; Hunter; Hunter (2005), entre outro®ees, e ilustradas pela Figura 22:

1. Identificacdo o problema;
2. Escolha dos fatores e niveis de trabalho;

3. Sele¢do das variaveis de resposta, isto é ssqitadeverdo ser otimizadas;
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4. Fatores de controle ou variaveis que podem selifitadas durante os experimentos para
determinar a influéncia nas saidas;

5. Fatores de ndo controle ou variaveis que deweparmanecer constantes durante o0s
experimentos, mas que de alguma forma variam atteras saidas;

6. Técnicas de planejamento experimental de acmoo custo, tempo e metas pretendidas;
7. Realizacao do experimento minimizando erros exgatais;

8. Analise estatistica aplicada sobre a variavetedposta influenciada pelas variaveis de
controle com a ajuda de softwares cavfinitab, Statistica, Excel e DOE Pro

9. Conclusdes e interpretagédo dos resultados.

Figura 22. Etapas do planejamento de experimentos.

Fatores Controlaveis

X1 X2 Xp

N Y

Entrada Saide

Matéria - Processo - y 2 Produto
Prima .
tt.-.1 Vi

Zl Z2 Zq

Fatores Incontrolaveis

Fonte: Montgomery (2009).

No que diz respeito as técnicas utilizadas em w®jeo DOE, o planejamento fatorial
completo e fracionado, os arranjos de Taguchi, eoditdogia de Superficie de Resposta e 0s
experimentos de misturas sdo as principais. Dast@c¢des, a metodologia do planejamento
fatorial completo foi usada neste estudo para bsendo processo de MAE e sinterizacdo dos
pos de bronze de aluminio (Montgomery, 2009; CaraéD2; Tagushi, 1988).

3.5.1 Planejamento Fatorial Completo 2

O planejamento fatorial é indicado na fase inidelum projeto onde ha a necessidade
de definicdo dos principais parametros influerntes a finalidade de avaliar os efeitos destes

sobre a variavel de resposta (Montgomery, 2009). ii&todo fatorial complet@onsiste em
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testar todas as combinac¢des entre niveis das e@jiaabrangendo todas as possibilidades
experimentais. O planejamento fatorial com “n” fate 2 niveis € denominado planejamento
fatorial 2', onde os fatores e os niveis sdo pré-determir(@doan; Gryna; Binghani974).
Como exemplo, autores como Montgomery (2009) e Dewal. (1992) fazem a analise
de um experimento de 3 fatores (A, B, C) tendo aada2 niveis: minimo (-1) e maximo
(+1). Neste caso, onde a matriz de planejamenterempntal sera® a coluna “y” indica as
respostas de cada teste e as linhas das colundatol@s (A, B, C), os diferentes niveis ou

combinagdes dos fatores, conforme a Tabela 6.

Tabela 6. Planejamento experimental 2

Numero Fatores de Controle Ordem do teste Resposta
do teste A B C (aleatdrio) (vi)

1 -1 -1 -1 6 y

2 +1 -1 -1 8 ¥

3 -1 +1 -1 1 ¥

4 +1 +1 -1 2 y

5 -1 -1 +1 5 ¥

6 +1 -1 +1 3 ¥

7 -1 +1 +1 4 Y

8 +1 +1 +1 7 ¥y

Fonte: Montgomery (2009); Devor et €1992).

Assim, de acordo com Montgomery (2009), a partir datriz do planejamento
experimental 2é possivel descrever um modelo estatistico desmla equacio 12:

Vi =M+ 4T+ 165 + i+ (T + 16(Th) + (BRI I TBR) 6 (12)
onde:

M =média dos resultados; (7,) = efeito de interagéo dos fatores A e B;

Hi (i =1,...,7) = coeficientes de regressao dqgy, ) = efeito de interacio dos fatores A e C;

parametros; (By ) = efeito interagéo dos fatores B e C;

I = efeito principal do fator A, : : ~
! Princip (7By,) = efeito de interacdo entre os fatores

B, = efeito principal do fator B; A BeC:

¥ = efeito principal do fator C; £y = erro experimental.
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Apds, € possivel estimar os efeitos principaisrgeaacao entre os diversos fatores. Os
efeitos principais indicam que ha uma mudancaetiterda resposta média quando o nivel de
algum fator varia entre (-1) e (+1), mantidos osamifatores constantes (equacao 13):

E = 2y, .X

Y

(13)
onde:

E = efeito estimado;N = total de observa¢fesyy..X = somatério das respostay, (o

experimento X valores das colun@asou A, B e C);

Nesta etapa da andlise, segundo Devor et al. (1992), é necessaridrac@donde
gréficos lineares e de probabilidade normal com apoio de softwaresdasciénteriormente,
para auxiliar a interpretacao dos resultados em conjunto com duasames propriedades:

- Os sinais £) indicam a direcdo do efeito com a variacao de (-1) para (+1);
- A magnitude indica a intensidade do efeito.
A Figura 23 ilustra graficamente o efeito principal com variacdo meédiaespostas em

funcdo da mudanca de nivel (-1,+1) de um fator (A), mantendo datooss constantes.

Figura 23. Efeito principal A em relagdo a respgsta

<l

Resposta y;

A +1
Fator x;

Fonte: Galdamez (2002).

Na Figura 24, podem-se observar os gréficos dos efeitos de interatgiba variacao
da média de um fator em funcdo dos niveis de outros fatores.ighea R4a, o efeito
provocado pela variacdo no nivel do fator A depende do nivel doBammue caracteriza
interacdo entre A e B. Ja na Figura 24b, como as retas de interaghpagatélas, nao ha

dependéncia entre os fatores A e B, ja que a mudanca de nivel degleridd do nivel de B.
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Figura 24 (a,b). Efeitos de interacdo entre ogdaté e B.

a Efeito de interacao x;x: b Efeito de interacao xixz
— & Xz = -1
= Xz = -1 ;
3 ‘g ¥z = +1
2 2

wu

= +1
g & g
-1 Fator x; +1 -1 Fator x, +1

Fonte: Galdamez (2002).

O gréfico de probabilidade normal, Figura 25, mostra que os ®faittcipais, que sao
despreziveis, se distribuem segundo uma distribuicdo normal @ergradzero e com

variancia, se concentrando ao longo de uma reta normal (Montgom@®y, 20

Figura 25. Grafico de probabilidade normal paratajde distribuicéo.
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Fonte: Minitab Inc. (2016).

O grafico de Pareto, Figura 26, determina a magnitude de um efgit@ndo quais sédo
realmente relevantes em uma margem de erro (linha vermelha). Logo, todogeteise
estende além da linha de referéncia € dito potencialmente importante ¢Mengg2009).

Figura 26. Gréfico de Pareto para efeitos relewante
Grafico de Pareto dos Efeitos Padronizados
(a resposta € Forca; @ = 0,05)

Termo 231

Fator Nome

AB

AC

ABC

i
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18

Efeitos Padronizados
Fonte: Minitab Inc. (2016).
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4 MATERIAIS E METODOS

A Figura 27 mostra um fluxograma experimental esquematico que descretaeds ro

desenvolvimento deste projeto.

Figura 27. Fluxograma esquematico da rota de desémento do projeto.
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Fonte: autor.
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4.1 Materiais

O material utilizado nesta pesquisa é a liga bronze de alurgémtiimente doada pela
empresa fabricante de componentes para trem de peeso-quipamentos LTDA, de Séo
José dos Campos/ SP.

Os carbetos definidos para o processo de moagem foram o NbC e amOs
produzidos pela empresdermann C. Starckkom granulometria de 3 a 6 um e 3 a 4 um,
respectivamente. Estes dois tipos de carbetos foram selecionaddereacial bibliografico

por sua aplicagdo na cominui¢do de particulas de ligas metdlicas cttadesssatisfatérios.

4.2 Métodos

Neste capitulo, os métodos experimentais utilizados para transforo@aaco da liga
de bronze de aluminio em um novo compdsito serdo detalhadosgdadétdcnicas aplicadas
na caracterizacao desse novo material.

Todos os equipamentos empregados na fase experimental encontliaposéveéis nos
laboratorios do Instituto de Engenharia Mecanica (IEM) da étsistade Federal de Itajuba -
UNIFEI, com excecdo da determinacdo da composicdo quimica do ahatpre foi
gentilmente realizada pela Industria de Material Bélico do Brdsibel

O processo de moagem de alta energia (MAE) foi uma das fasegmpartantes de
todo o projeto, uma vez que a producdo de um composito,gpalde metalurgia do pd, com
propriedades semelhantes a do material CR, requereu tempo e empenbeErpdamental.

A definicdo dos parametros relacionados a MAE e a sinterizacdo sgadpesquisa
bibliogréfica sobre ligas metélicas com os temas MP, MAE, compactacéderizagdo. A
partir desse referencial, determinaram-se 0s parametros mais relevantegeanmo tempo
de moagem, a rotagdo do moinho, a relacdo massa/esferas e porcenteaatoe

Para o processo de compactacdo e sinterizacdo, 0S principais parasaeiros
temperatura e tempo de sinterizacéo, além de pressdo de compactacao.

A etapa de moagem foi dividida em duas séries de experimentos, mndedadicao
dos dois diferentes carbetos, NbC e VC, com o objetivo de verifiedrageficiéncia de cada

um na MAE da liga de bronze de aluminio.

60



A sinterizacdo também foi dividida em duas séries de experimentasgpa fosse

possivel analisar as densidades a verde e do material sinterizaddeaaeporosidade.

4.2.1Bronze de Aluminio no Estado Como Recebido (CR)

O material no estado CR, Figura 28, foi submetido aos segeimdass e analises:

- Analise quimica;

- Caracterizacao microestrutural (MO, MEV, EDS, DRX);

- Ensaios mecanicos de dureza e compressao;

- Determinacao da densidade aparente (principio de Arquimedes) e teorica.

A composi¢do quimica qualitativa e quantitativa do bronze deimiomo estado CR
foi determinada via espectrometria de emissao o6tica (OES) utilizandacéxcde arco e de
centelha, por meio de um espectrometro da mapestro modeloSpectroMaxxdisponivel
nas instalacdes dmbel fabrica de Itajuba.

Para a caracterizagdo microestrutural, o material CR foi preparado via processo
metalografico, onde amostras de 1 cm de didmetro por 1 cm de altura eiorbntidas,
lixadas (600 a 120énesh, polidas (alumina de 1, 4B e OPU) e atacadas quimicamente
por 5 segundos em solucéo de cloreto férrico (5% HCI + 5%feC

Os ensaios de dureza foram realizados no material CR com 12 madidecala
Rockwell B(HRB) por meio de um durémetro da ma@#oWolpert — WerkeAs durezas do
material CR serdo apresentadas junto com os resultados de dureza das amnbsrizadas.

Para a realizacdo dos ensaios de compressao, utilizou-se uma maguensalicie
ensaios da marcKratos modelo K10002 de 10t. O material no estado CR foi usinado e
lixado, sendo transformado em corpos de prova cilindricos condasede diametro de 7,6
mm e altura de 11,6 mm. Estas dimensdes foram determinadas seguoiiona ASTM E9-

09 (2018). Foram produzidas 2 amostras do material no estado Céstgemsaio.
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Figura 28. Amostras de bronze de aluminio no esERIoEm detalhe o CP para ensaio de compressao

Fonte: autor.

4.2.2 Processo de Usinagem

Os cavacos da liga de bronze de aluminio foram obtidos por poodesusinagem da
barra do material com os seguintes parametros: velocidade de corte $6cindmin, avanco
(fn) de 0,1 mm/rotacdo e profundidade de corte (ap) de 0,2 mm, sende hsbrificantes
para evitar a contaminacdo por 6leo soluvel. Com a obten¢do dos ¢a¥agosa 29) foi
possivel realizar sua caracterizacdo microestrutural via metalogratie, amostras foram
embutidas, lixadas, polidas para analise via MO. Na Figura B®astrada uma micrografia
obtida via estereoscoOpio para descrever a propor¢cdo média dos tam@basatos da liga

e na Figura 29b uma convencional.

Figura 29.Cavacos da liga de bronze de aluminio (a,b).

Fonte: autor.
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4.2.3 MAE da Liga Bronze de Aluminio com Adicdo d€arbetos

A moagem dos cavacos com a adicdo de carbetos, a fim de aumenti&reiafido
processo, foi realizada um moinho planetario, da milia@h-Nuoya modelo NQM 0,2L,
com atmosfera de argbnio para evitar a oxidacao dos poés. Devido adabeslos a priori e
a maior dureza do VC, ja se supunha que este se mostraria maist@figie o NbC. A partir
destas premissas, para se verificar a eficiéncia ideal do NbC, foi adotadenyo de
moagem maior para este carbeto, mantendo-se constantes 0s outros pagarakdres :

- Adicdo de NbC: tempo de moagem 100 h., rotacdo de 350 rpitée ae@ 3% (peso) NbC.
- Adicédo de VC: tempo de moagem 50 h., rotagéo de 350 rpm e al@i¢®6 (peso) NbC.

O processo parte da quebra dos cavacos usinados em pedagos menores, com
aproximadamente 10 mm, onde foram pesados 30 g destes para seratsirtom 3% de
carbeto e 1% de acido esteérico (% em massa), em um jarro de aco inccoda\sfl0 g de
esferas de trés didmetros diferentes e mesma proporcao: grandes (21 mas),(b3aim) e
pequenas (8 mm). A relacdo massa/esfera foi fixada na proporcéo de 1:20.

A adicdo de &cido esteérico se justifica por ser um ACPageieomo desaglomerante
para evitar que a moagem seja afetada pela soldagem a frio das pantisyés. d

A evolucdo do tamanho de particulas, com o0s respectivos desvido g@&P) na
moagem com adicao de NbC, foi avaliada com a caracterizagdo de amoptra®deolhidos
em 5 tempos diferentes de moagem: 10, 30, 50, 70 e 100 hoicabheta 7 apresenta as

massas medidas das amostras para cada tempo.

Tabela 7. Pardmetros e massas dos materiais apiocadVAE com NbC.

Amostras Tempo  Cavacos NbC Acido Esfera Esfera Esfera
(h) (9) (9) Estedrico(g) 21 mm(g) 13mm(g) 8 mm (g)
(DP=#0,0233) (DP=#0,0027) (DP=%0,0024) (DP=+2,65) (DP=#1,11) (DP=+0,98)
1 10 30,0018 0,9061 0,3040 198,04 200,12 203,56
2 30 30,0500 0,9067 0,3046 199,56 201,58 201,52
3 50 30,0070 0,9035 0,3030 204,04 200,45 201,75
4 70 30,0120 0,9012 0,3012 202,41 200,22 201,34
5 100 30,0480 0,9080 0,3078 203,76 198,48 201,12

Fonte: autor.
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Para efeito de comparacédo entre os carbetos, foi escolhido o tempohdeaS0de

moagem com VC onde, pela Tabela 8, € mostrada a massa dos matkzedesit

Tabela 8. Pardmetros e massas dos materiais apicadVAE com VC.

Amostras Tempo Cavacos VC Acido Esfera Esfera Esfera
(h) (9) (9) Estearico(g) 21 mm(g) 13mm(g) 8 mm (Q)
1 50 30,0024 0,9092 0,3016 199,24 201,17 202,36

Fonte: autor.
4.2.4 Compactacao e Sinterizacdo dos Pos com AdigimCarbetos

Para o processo de compactacdo, as amostras dos pos, com diferentesdeempos
moagem e adi¢des de carbetos, foram submetidas a temperatura de sintezi28€8C d

As amostras, em ambas as condi¢cdes, foram confeccionadas com 1,0 gyraatardl
(bronze de aluminio + 3 % do carbeto) misturado com 1 % do aghinte estearato de zinco
para compactagdo em prensa uniaxial com capacidade de 10 toneladed,foeagplicada a
carga de 400 MPa durante 30 segundos e por 3 vezes.

Depois de transformadas em peletes, seu diametro e altura foram deterrmarados

calculo da densidade a verde, segundo a equagéo 14:

m

P, = v W [g/cm’] (14)

onde:

m: massa da amostra (g);

V: volume do corpo de prova (&n
d: didmetro do pellet (mm);

h: altura do pellet (mm).

A Tabela 9 mostra as massas da mistura dos pOs e parametros deopriees

sinterizacdo definidos para ambas as amostras contendo os dois difsadyeéss.
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Tabela 9. Amostras compactadas para sinterizacao.

Temperatura de Bronze de Estearato de
Amostras Carbeto Sinterizagéo Aluminio (g) Zinco (g)
(°C) (DP=10,0069) (DP=0,0008)
1 NbC 900 0,9617 0,0118
2 VC 900 0,9519 0,0106

Fonte: autor.

A sinterizacdo foi realizada em um fore®G 3000/ 3P-Ssob vacuo produzido por
bomba mecanica, com capacidade démbar, para evitar processos de oxidacao.

Um tubo de quartzo ligado a bomba foi utilizado como recipieatarthazenamento
das amostras, que foram aquecidas a uma taxa de 10°C/ min atéeemterapde 400°C
(patamar 1), por 20 minutos para a evaporacao do aglomeransadtida, a mesma taxa de
aguecimento, as amostras atingiram a temperatura de sinterizacdo W& 90de
permaneceram por mais 60 minutos (patamar 2). Ao final, as amostaas daefecidas no

interior do forno. A Figura 30 apresenta as etapas de sinterizacamaassso.

Figura 30. Evolugéo da temperatura durante o psoocds sinterizacao.
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Fonte: autor.

4.2.5 Planejamento Experimental (DOE) da MAE do Broze de

Aluminio com VC

O planejamento de experimentos da MAE com adicdo de VC adotou mames

metodologia j& usada na producdo dos pos ja citados, istd ®afizada em um moinho
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planetario com atmosfera de argbnio e os cavacos usinados tamifrérans quebra para
alcancarem menores tamanhos (~10 mm).

A relacdo massa/esfera foi mantida em 1:20 e, dessa forma, foram p88agiaie
material com 1% de acido estedrico para insercdo em um jarro de aco iabgaéave00 g
de esferas na mesma proporgéo e em trés diferentes diametros (21, 13.e 8 mm

Nesta fase, foram seguidas as proporc¢des indicadas pelo planejaenerpedmentos,
no que se refere aos niveis de variacdo dos parametros analisados)astbA&; da liga de
bronze de aluminio com adicdo de VC, optou-se por uma andliseiosiawom a construgéo
de um projeto experimental, que determinou de maneira consisteaedgdo otimizada
para resposta “menor tamanho de particulas”.

Assim, de acordo com a metodologia DOE, onde 0 numero de expersmént
determinado pelo planejamento fatorid] #bram variados “n=3" parametros, que geraram 8
experimentos, com niveis minimos, maximos e intermediarios (qeitds).

Para se obter uma maior confiabilidade dos resultados, realizou-se ca i 8
experimentos e mais outros 4 testes com medidas intermediarias eupwents, totalizando
assim 20 experimentos ao todo para a MAE com a adi¢cdo de VC.aga@umos principais

parametros e seus niveis pode ser vista na Tabela 10.

Tabela 10. Parametros e niveis usados na moageaveoo de bronze de aluminio.

Parametros Niveis Center points
Rotacado 250 — 350 (rpm) 300 (rpm)
Tempo de moagem 10 - 50 (h) 30 (h)
% VC 1-3% () 2% (Q)

Fonte: autor.

O projeto de experimentos com seus niveis maximos, minimaerenediarios, em
conjunto com os parametros definidos, podem ser vistos naaTabglnto as respectivas

massas dos cavacos moidos, do VC, de acido estearico e dassdmmoagem ou esferas.
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Tabela 11. Parametros e composi¢des de materiaiadgs na MAE.

8 9 o ~ Cavacos VC Acido Esfera21 Esferal3 Esfera8

g §5E 2 O (@  Estearco(@ mm(@) mm(@)  mm(g)

E = e (>) (DP=40,3219)  (DP=#0,2762) (DP=#0,0042) (DP=#,11) (DP=#2,30) (DP=+1,36)

1 -1 -1 -1 30,2600 0,3109 0,3051 197,64 202,17 882,

2 +1 -1 -1 30,8980 0,3154 0,3069 196,16 202,50 400,

3 -1 +1 -1 30,1355 0,3028 0,3029 206,44 204,40 301,

4 +1 +1 -1 30,7742 0,3011 0,3060 201,31 202,62 0,38

5 -1 -1 +1 30,0070 0,9035 0,3030 200,06 200,48 3200,

6 +1 -1 +1 30,3697 0,9384 0,3143 208,49 205,59 2203,

7 -1 +1  +1 30,9068 0,9087 0,3023 197,63 196,15 ,Q200

8 +1 +1  +1 30,0120 0,9012 0,3012 198,81 200,41 ,5P99

9 -1 -1 -1 30,3389 0,3145 0,3045 204,85 198,23 , 301
10 +1 1Al 30,5357 0,3049 0,3029 203,34 203,62 4200
11 -1 +1 -1 30,7213 0,3103 0,3063 201,44 202,40 , 301
12 +1 +1 -1 30,3594 0,3183 0,3025 201,83 201,78 0,980

13 -1 1+ 30,3202 0,9041 0,3135 198,24 200,49 ,5201
14 +1 -1+l 30,4481 0,9202 0,3111 200,14 199,23 ,1202
15 -1 +1 41 30,7460 0,9115 0,3072 203,78 201,25 2,90

16 +1 +1 41 30,0120 0,9012 0,3012 198,81 200,41 ,5P99
17 0 0 0 30,9974 0,6327 0,3045 197,56 205,58 200,55
18 0 0 0 30,4415 0,6400 0,3031 190,30 200,55 202,30
19 0 0 0 30,0011 0,6044 0,3023 197,14 202,64 204,74
20 0 0 0 30,2602 0,6228 0,2968 196,59 201,70 202,52

Fonte: autor.

4.2.6 Planejamento Experimental (DOE) da Compactacd e
Sinterizacao do Bronze de Aluminio com VC

Depois de aplicada a metodologia DOE na MAE, levou-se em e&vagéb a aplicacao
do planejamento de experimentos nos processos de compactacdo echtatesses pos. A
etapa de experimentos também foi definida pelo softwéirgtab®, onde os parédmetros

definidos foram inseridos com niveis maximos, minimos e inteériedi(center points).
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Por meio de referencial tedrico, foram estabelecidos 3 parametros com <} gixei
deram origem a 8 experimentos, de acordo com a expressdo do planefatoeatd®’. Com
0 acréscimo de uma réplica de 8 novos testes, para se obter maior ilaadiabnos
resultados, e mais 4 center points, foi possivel realizar um tet&0dexperimentos. Os

principais parametros e seus niveis podem ser vistos na Tabela 12.

Tabela 12. Par&dmetros e niveis dos processos deactagao e sinterizacao.

Parametros Niveis Center points

Temperatura de Sinterizacéo 700 — 900 (rpm) 800)(rp

Tempo de tratamento 30 — 60 (min) 45 (min)
Presséo Uniaxial 200 — 400 (MPa) 300 (MPa)

Fonte: autor.

Desta forma, foram moldadas 20 amostras com 1,0 g de material cadze (bien
aluminio + 3% VC) e misturadas com 1% do ACP estearato de zint@aglomerante que
auxilia na prensagem e evita a delaminagcdo da amostra, para serem agaspagct prensa
uniaxial por 30 segundos e por 3 vezes, com devidas pressoeseesiaepelo software
estatistico, conforme visto na Tabela 13.

Foi utilizado &cido estearico, diluido, para ser borrifado naizramnos puncgdes, a fim
de lubrifici-los e evitar que as amostras aderissem durante a prensagem.

Depois de transformadas em peletes, foram determinadas a alturaneetraigara o
calculo da densidade a verde do material (equacao 14).

O tratamento de sinterizacdo de todas as amostras geradas pelo planefsmento
experimentos, nas diversas condi¢des estabelecidas, seguiu 0 mesrogaapresentado,
isto é, foi realizado em forno a vacuo produzido por bomba mecanifian de evitar
oxidacdo. As amostras foram tratadas no interior de um tubo dequarntdo foram
aquecidas a taxa de 10°C/ min até 400°C por 20 minutos, paaparacdo do aglomerante, e
apoés, foram elevadas a temperatura de sinterizacdo 88,989 mais 60 minutos. Por fim,

as amostras também foram resfriadas no interior do forno.
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Tabela 13. Parametros e composi¢des de materiaiadgs na sinterizagéo.

Temperatura de Tempo de Pressdo Bronze de Estearato
Amostra Sinterizag&o Tratamento (MPa)  Aluminio (g) de Zinco (9)
(°C) (min) (DP=10,0120)  (DP=40,0016)
1 -1 -1 -1 1,0137 0,0157
2 +1 -1 -1 1,0149 0,0094
3 -1 +1 -1 1,0352 0,0110
4 +1 +1 -1 1,0485 0,0103
5 -1 -1 +1 1,0074 0,0106
6 +1 -1 +1 1,0175 0,0145
7 -1 +1 +1 1,0173 0,0129
8 +1 +1 +1 1,0156 0,0113
9 -1 -1 -1 1,0089 0,0110
10 +1 -1 -1 1,0155 0,0105
11 -1 +1 -1 1,0365 0,0120
12 +1 +1 -1 1,0432 0,0129
13 -1 -1 +1 1,0370 0,0110
14 +1 -1 +1 1,0327 0,0117
15 -1 +1 +1 1,0180 0,0108
16 +1 +1 +1 1,0301 0,0106
17 0 0 0 1,0188 0,0111
18 0 0 0 1,0100 0,0108
19 0 0 0 1,0204 0,0100
20 0 0 0 1,0172 0,0099

Fonte: autor.

4.2.6.1 Tratamento Térmico: Témpera seguida de Renignento

O TT de témpera seguida de revenimento ou TQ-30 foi definido peimano
ASTM_B150/B150M-1 ASTM B150/ B150M-12, 2012 e foi realip em amostras ja
sinterizadas para fins de comparacdo de valores de resisténcia a compressacai®s
amostras somente sinterizadas e também o material CR.

Assim, as amostras tratadas apoés sinterizacdo, segundo com Tafr&@ns dois tipos
de tratamentos térmicos: témpera a 900°C por 2 horas com resfriamentodmuggua e, em
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seguida, revenimento a 500°C por um periodo de 2 horas, com resfaanet Em outras
palavras, ap0s a prensagem uniaxial, as amostras foram sinterigaquesaidos e revenidos.
Neste processo foi utilizado um forno da margdNG, modelo LF00212, com poténcia
de 1,1 kW e atmosfera controlada. As amostras foram inseridas cuidadiessameregioes
centrais do forno para evitar possiveis diferencas de temperatura, ddeidores possuir

resisténcia externa.

4.2.7 Caracterizacao Microestrutural: Pés e MateriaSinterizado

As caracterizagbes microestruturais das amostras em p6 e daquelazadameioram
realizadas via metalografia com um M3arl ZeissJenavert®, com camera digital acoplada e
analisador de imagemsiage AnalyzePro-Plus®.

A andlise das particulas e a morfologia dos pés e do maiet&izado, bem como a
analise quimica semiquantitativa dos materiais, foi realizadamoMEV Carl ZeissEva®
MA15 com detectores de elétron secundario (SE) e retroespalhado (ERE).

As amostras em poO destinadas a andlise no MEV foram inseridas drackercom
alcool etilico e a desaglomeracédo via ultrassom por 30 minufss, A& liquido com o po
diluido foi gotejado em um porta amostra até sua secassem por cor@plabdpetivo deste
procedimento foi de desaglomerar as particulas do p6 e facilitar seagrélisesolucdes mais
altas. Apés a preparacao das amostras, a analise se deu pelo $nadwlé-o tamanho das
particulas e a morfologia do p6 foram analisados. Nos modos ERBESENMapping foi
avaliada presenca dos carbetos na matriz do material.

Ja as amostras sinterizadas submetidas ao MEV foram embutidas putesso de
sinterizacdo, lixadas e polidas para a observacao da morfologia do nmisrgahterizado e
da porosidade resultante deste processo. Além disso, pelo mo8ofdtmbservada a
composicao semi quantitativa do material nesta condi¢cdo. Nos magbgsnge line scan foi
observada a distribuicdo de nanoparticulas de contendo vanadim® elementos de liga,
inseridas na matriz do material.

A distribuicdo de tamanho de particulas, em funcdo do tempamdgem, foi efetuada
no equipamentdlicrotrac BluewaveS3500® composto por 2 lasers com comprimentos de

onda no vermelho (780 nm) e no azul (405 nm). Para esta analjs@s esn cada condicao
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também tiveram que ser desaglomerados por meio de ultrassom parariflise de difracdo
a laser ndo fosse influenciada por particulas aglomeradas.

As fases presentes nos pos, tanto com NbC quanto com VQnateoal sinterizado,
assim como a influéncia do processo de MAE na rede cristalina @oiah&iram analisadas
via DRX por um difratbmetrd®ANalytical X'Pert Pro® com radiacdo CgKéangulo de
varredura de 30° a 90° (Figura 39). Todas as amostras, de ambas a®esorh
processamento, foram analisadas com passo no goniémetro det@/dpdale contagem por

passo de 1 segundo.

4.2.8 Caracterizacdo Mecanica: Material Sinterizado

A caracterizacdo mecanica das amostras sinterizadas foi realizada por mesaioe en
de dureza e compresséao para a determinacéo da resisténcia para estes parametros.

Para os ensaios de dureza foram confeccionadas amostras de 3,4 epbrac@o de
12 medidas na escala HRB, no mesmo durémetro utilizado paraeassldo material CR. A
principio, as durezas foram realizadas em amostras nas condi¢coesedeasiate naquelas
sinterizadas e tratadas segundo a norma TQ-30. Porém, devido &gdltiafta superficial do
material apenas sinterizado, nao foi possivel aferir os valores defteeprar nesta condicao.

As amostras produzidas para o ensaio de compressao assumiram folimdticoci
com massa de aproximadamente 3,4 g, diametro de 8 mm e altura dmr3,Estas
dimensdes foram definidas para que a altura do corpo de prova fds&ead2,0 vezes maior
que o seu diametro, segundo a norma ASTM E9-09 (2018).

Assim, foram elaboradas 7 amostras para cada condicdo processada (ssterizad
sinterizadas + TQ-30). Cada amostra foi produzida a partir deddybmpnze de aluminio em
p6 com adicdo de 1% de estearato de zinco (0,034 g). Os pés femmados até assumirem
uma forma homogénea. Os ensaios foram realizados em uma maquina udée/erssios da

marcaEMIC, modelo DL3000, com capacidade de 3t de carga.

4.2.9 Determinagao da Densidade e Porosidade

A densidade aparente dos materiais sinterizados em todas as condig@ésrfoinada
pelo principio de Arquimedes, onde os corpos de prova foram imars@gua destilada por
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24 horas antes de serem tomadas as medidas, de acordo com a NBRO&22@0i usada
uma balanca de precis&himadzuAUY 220 de quatro digitos, na qual foram medidas as
massas seca, Umida e imersa dos corpos de prova. Por meio dessss fa@l possivel

calcular a densidade aparente para materiais porosos, definida pela dduacéao

Paparente = (ﬁ)-ﬂagua [g/cm] (15)
onde:
Ms: massa seca da amostra em g; p n2o densidade da &gua na temperatura
my: massa Umida da amostra em g; ambiente em g/ctn

m: massa amostra imersa em g em agua,
Com relacdo a porosidade aparente do material sinterizado em todaslig8espresta

foi obtida de duas maneiras para fins de comparacao entre os valores:

1) Via célculo da fragdo volumétrica de porosidade do material sintepedalequacéo 16:
e . =1-[Ps/ 1100 %
aparente o) [%] (16

p,: densidade aparente da amostra sinterizada em;g/cm

onde:

A: densidade teérica do material CR em glcm

2) Via software analisador de imagens que compde o MO. Para quedatasnfeitas pelo
software fossem mais precisas, foram tomadas cinco imagens de cada eomysitanento
de 100x abrangendo regifes da circunferéncia da seguinte forma: s{pgrioferior (2),
laterais (3 e 4) e central (5) (Figura 31). Apés, a média das medatasentou a porosidade
da amostra.

Figura 31. Esquema da analise de imagem da podesida MQ

Amostra
Feixes de Luz
(MO)

Baquelite

Fonte: autor.

72



5 RESULTADOS & DISCUSSAO

5.1 Caracterizacdo da Liga Bronze de Aluminio no ésdo CR

e Carbetos

5.1.1 Andlise de Composicao Quimica

A analise da composicdo quimica da liga em estudo pode ser verifcddbela 14.

Tabela 14. Andlise quimica da liga bronze de alion(f# em massa).
Elemento Cu Al Fe Ni Mn Zn Sn Si Cr Co
Concentracdo 73,6 12,69 7,2 4,87 0,940 0,0047 0,0140 0,0380 0,01200260

Fonte: autor.

E possivel qualificar o bronze de aluminio utilizado nesta frsgomo similar a liga
classificada pela norma UNS C63020, segundo a ASTM B15@N81%2 (2012) descrita na
Tabela 15, que determina a porcentagem dos elementos quimicosngtiuem a liga.
Embora os valores de composicdo quimica ndo sejam exatamente 0®SMEEMN
comparacdao, a liga descrita como UNS C63020 € a que mais se aasemnelb bronze de

aluminio aqui adotado, principalmente, com relacao as porcentagéhske, Ni e Mn.

Tabela 15. Composicao quimica da liga Bronze denfioc UNS C63020 (% em massa).
Elemento Cu Al Fe Ni Mn  Zn Sn Si Cr Co
Concentracdo 74,510.0-11.0 4.0-55 426015 0,30 0,25 0,15 0,05 0,2

Fonte: autor.

5.1.2 Caracterizacdo Microestrutural

O material no estado CR e o cavaco obtido via usinagem foram caiabbarivia
metalografia para verificagdo da microestrutura. As Figuras 32 e §Bamoa microestrutura
obtida por MO e MEV do material CR, que passou por TT, cordatescrito na norma TQ-

30 (ASTM B150/ B150M-12, 2012), isto €, témpera seguidadenimento.
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Verificou-se que o tratamento TQ-30 promoveu a homogeneiza¢do da nnittoast
resultante da témpera de fabricacdo, além de precipitar & fAtiee/AlFes), como particulas

escuras, sobre a matriZCu), como observado pelas (Rodrigues; Melo; Paes, 2012).

Figura 32. Micrografia (MO) do material CR com énaento térmico TQ-30. Ataque quimico cloreto férric

Figura 33. Micrografia (MEV/ES) do material CR ctratamento térmico TQ-30. Ataque quimico com cloret
férrico (5s) e aumento de 2000X (a) e 5000X (b).

2ym EHT = 2000 KV Meg= 500KX

10um EHT =200 kV Mag= 200K BRONZE ALUMINO
— BRONZE ALUMING — WD =135mm Signal A = SE1

WD =135 mm Signal A= SE1

Fonte: autor.

Na Figura 34, é possivel verificar com maior resolucdo a presenca dag,fgse&sos
precipitadosk ha microestrutura no material CR. Apos o ataque quimico, 0 materastado
CR revelou possuir uma matriz predominantemente martensitica, cadsoiao de regides

mais planas e uniformes da fazgguntamente com as variagfes da fase intermetélica
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Figura 34. Micrografia (MEV/ES) da liga bronze alaio no estado CR atacada quimicamente (cloreta@dr
por 5s: ampliacdo de 10000X (a) e 20000X (b).

Dk -
g= 1000 2ym EHT =20.00 kV Mag = 2000 K X
[ | - - A - -
WD = 90mm Signal A = SE1 WD = 9.0mm Signal A = SE1

Fonte: autor.

Nos cavacos, mesmo ndo atacados quimicamente, é possivel observdapaguras
ou manchas na microestrutura que também indicam a presenca dos poecipitatlindos

do TT recebido pela liga para aplicacdes aeronauticas, mostrados rea3sigu

Figura 35. Micrografia (MO) do cavaco de bronzardhio com TT TQ-30. Aumento de 500X (a) e 1000X (b)

El

Fonte: autor.

No que diz respeito a andlise quimica por EDS do material no eskdBidilira 36),
alguns dos principais elementos quimicos foram detectados e confiom@sultado da
analise quimica, visto na Tabela 11.

O cobre é o elemento principal da liga de bronze (maior intensidaslepidos),

enquanto o aluminio € o segundo elemento com maior intensidadsepensavel por
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caracteristicas como 0 aumento da resisténcia a tragédo e o limiteoeléstn relativa perda
do alongamento.

Outros elementos de liga também foram identificados: o ferro, resgbngélo
refinamento de grao e as boas caracteristicas mecanicas da liga; ¢ quieualmenta a
resisténcia a ruptura e impacto; o manganés, que atua como desodaant®e durante a

fundicéo da liga e também aprimora as propriedades mecanicas (RoahriaGtl).

Figura 36. Analise via energia dispersiva de rai¢DS) da amostra CR de bronze aluminio.

cps/eV

1 Mn
204 Fe
1 Wi A Mn Ni

Fonte: autor.

5.1.3 Ensaio de Compressao das Amostras no EstadB C

Os ensaios de compressédo tiveram como objetivo avaliar a resistépopr@ssdo do
material na condicdo de fundido ou CR para posterior comparacao cestkgdos com a
resisténcia a compressdo do material sinterizado e tratado termicamente),(EQBOs
produzidos via MP. Os valores tedricos de resisténcia a compasitigas de bronze de
aluminio podem variar bastante, uma vez que as ligas podem amresigum tipo de
tratamento térmico para uma aplicacdo especifica ou composicdes quiifeicages.

Pela dificuldade em se encontrar dados e trabalhos que pudessem redadar dedte
parametro para a liga C63020 com o tratamento térmico TQ-30, foram efgé@mrsados
valores de resisténcia a compresséo de ligas com composi¢do quiniaraasjoela estudada
aqui (ASM Metals Handbooks, 1990; 2001):

- Liga C63200, com resisténcia a compressao de 760 MPa;
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- Liga C95500, com resisténcia a compressao de 895 MPa (fundiddratada).
- Liga C63000, trabalhada a frio e revenida, com resisténcia a compred€iBbdédPa;
- Liga C95500, temperada e revenida, com resisténcia a compressa@ déPEL4

Para fins de comparacgéo, a liga em analise neste trabalho, no estanhmsdf, boa
resisténcia mecanica a compressao se compara aos casos citados,ocesnqua variam
entre 1150 e 1200 MPa e alongamento total em torno de 18 %guraR37 mostra o ensaio

realizado em duas amostras do bronze aluminio fundidas e tratadiadsagiorma TQ-30.

Figura 37. Ensaio de compresséo de amostras dadaduminio no estado como recebido (CR).
1300

1 Ensaio de Compressao: CR
1200 cP1

11004 ——CP2

1000
900
800
7004
600 -
500 -
400

Tensao de Compressao (MPa)

300
200
100

o+~ 1
000 002 004 006 008 010 012 014 016 0,18 0,20

Fonte: autor. Deformacgao (m/m)

5.1.4 Determinacéao da Densidade Aparente

A densidade aparente do bronze de aluminio no estado CR foi itheidam
empiricamente por meio de uma balanca analitica via principio de Arquin@deslor

médio das densidades de trés amostras do material CR7A@31g/cni.

5.1.5 Caraterizacao dos Carbetos

Os carbetos de nidbio e vanadio foram caracterizados via MEV, Figuenad8 foi
possivel observar a existéncia de particulados com tamanho médio26ne 40 pum
compostos de particulas pequenas sobre as particulas maiores, afgarticldas bem
menores, provavelmente, com tamanhos nanométricos, principalmerstsondocV/C.
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Signal A = SE1 Date :17 Sep 2013
Mag= 1.00KX Time :21:42:01

Fonte: autor.

5.2 Comparacao entre os Processos de MAE e Sintag&o

das Amostras com Adicao de NbC e VC

5.2.1 Aspectos Gerais da MAE dos Cavacos de Brorde Aluminio

Estudos preliminares sobre a moagem dos cavacos da liga foram psahpathtuito
de saber seu comportamento mediante variagdo de alguns parametros efa.ramaglguns
casos o rendimento do processo foi muito baixo ou, em outias@s| n&o ocorria moagem.

Foram 3 os principais fatores onde o processo de moagem da ligefitoente:

1) Em rotac¢des acima de 350 rpm, em torno de 400 rpm, observou-sefagaer@io do
material para a superficie lateral do jarro, de forma a anular a moageatetial.

2) Adicao de carbetos. Nas primeiras moagens feitas apenas com cawacpss de
moagem, o rendimento também se mostrou baixo, de forma a aputaresso. Neste caso, a
explicagdo para este fendbmeno se deve a caracteristica ductil da liga, quetaneees
consideravel quantidade de energia para promover a fragilidade do mé&iegaindo
trabalhos realizados por Abenojar (2003), a adicdo de carbetos nermaagno NbC e VC,
na proporcdo de 1,5 a 3 % do volume, € uma boa alternativa pepantoramento de
propriedades mecanicas, corrosivas, tribolégicas e de sinterizacao dalr(dgasidade).

A Figura 39 ilustra de maneira evidente uma moagem feita somente roaeral e as

esferas em contraste com a moagem da liga realizada com a adi¢cao de carbetos.
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3) Presenca de ACP. O uso de um ACP na moagem foi essencial, patsrial base
acrescido de carbeto, formando um sistema ductil-fragil, gerou umspmde soldagem a
frio dos pds, que inutilizava a moagem. Assim, de acordo coballi@s promissores
realizados no grupo de MP da UNIFEI, a partir do uso do ACP &sitarico na moagem de
materiais metalicos, optou-se também pelo uso deste produto. WaH@ apresenta a

tentativa de moagem com soldagem a frio da liga e do carbeto sel® A&P.

Figura 40. Soldagem a frio na liga acrescida deeatarsem uso de ACP.

Soldagem a

" frio

Fonte: autor.

Apo6s as conclusdes preliminares sobre a MAE do bronze de alumjnon-se pelo

uso de carbetos na quebra dos cavacos em todas as moagens juntd@Bracido estearico.
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5.2.2 Andlise do Tamanho de Particulas dos Poés coAdicdo de

Carbetos

A patrtir dos resultados da anélise de tamanho de particulas foigdosster que tempo
de moagem e adigdo de carbetos exercem consideravel influéncia na quebaaatos e
posterior reducao de tamanho de particulas da liga de bronze dei@lumin

Entretanto, pode-se verificar, por meio da analise de tamanho de partigué o
material somente alcangcou uma reducéo de tamanho de particulas razodwehdigia de
NbC, para tempos de moagem muito elevados, fato que pode tgraresso inviavel. De
modo contrdrio, a moagem com adi¢cdo de VC apresentou bons resjdtados50 horas de
moagem, confirmando a maior eficiéncia deste carbeto no processo.

Além disso, observou-se que, com 10 horas de moagem, o materidilm©nainda
apresentava a forma de cavaco ndo sendo possivel realizar a analise dagaristulque o
tamanho demasiado ndo se ajustava na faixa de medigcdo nominalipamemto. Dessa
forma, so foi vista a forma de p6 a partir de 20 horas de moageront@ario do que ocorreu
na moagem com VC onde, com apenas 10 horas, ja havia a formacaoodieipdo do jarro.

O sistema de medicdo de particulas forneceu valores de distribuicdolatoauD
valueg, onde € possivel verificar um tamanho das particulas de 39,4&pn100 horas
moagem com adicdo de NbC, relacionado ao fator D50, que repré8ént@da dimensao das
particulas inferiores a esse valor. Da mesma forma, os valores inforpaaed310 e D90 sdo
9,93 um e 103,5 um, indicando que 10% de particulas &iomes a 9,93 um e 90% das
particulas estdo abaixo de 103,5 um, respectivamente. A Tabela 1éntpiEs valores da

distribuicdo acumulativa de tempos aqui determinados para anéliseachgd@de NbC.

Tabela 16. Distribuicdo acumulativa “D” para os gédiga bronze de aluminio com NbC.

Tempo de Moagem (h) D10ym) D50 @m) D90 @m)
50 12,71 193,8 369,3
100 9,93 39,43 103,5

Fonte: autor.

Com relacdo a moagem com adi¢do de VC, verificou-se um maior rendimqentto a

otimizacao do tempo de moagem e também a reducédo do tamanho de particulas
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Como exemplo, cita-se a moagem dos cavacos com 10 horas que, dapatacao de
350 rpm e 3% de VC, ja apresentava a forma de p0, ao contrario danmo@geNbC. Além
disso, com 50 horas de moagem, os pos da liga de bronze deialignatingiram dimensdes
muito menores que os valores encontrados com uso de NbC pareno teegpo de moagem.

O tamanho das particulas para o fator D50 com VC foi de 10,QZ@mn 50 horas
moagem, onde 50% das particulas possuem até este tamanho. Da mesmmadovalores
informados para D10 e D90 séo de 7,91 um e 11,86 um, indigaedt0% de particulas tém
dimensdes inferiores a 7,91 um e 90% das particulas estdo abaamaitho de 11,86 um,
respectivamente. A Tabela 17 mostra os valores da distribuicdo adamelsta situacéo.

Tabela 17. Valores de distribuicdo acumulativa pér&oras de moagem com VC.
Tempo de Moagem (h) D10ym) D50 @m) D90 @m)

50 7,91 10,02 11,86

Fonte: autor.

Graficamente, as Figura 41a e 41b expdem as curvas de distribui¢amaleno de
particulas acumulativo com os valores D10, D50 e D90, para 80 bdtas de moagem com
NbC e para 50 horas com adi¢do de VC, pelo método de difracao a laser.

Na Figura 4la, pode-se observar o comportamento abrangente tdhuid&o
acumulativa com as diferentes adicGes de carbetos, porém caanuge™da distribuicdo de
tamanhos foi extenso, cerca de 2000 um, a resolucéo, principalmenteagem com adicao
de VC ficou prejudicada nédo sendo possivel realizar uma andliseadetaleste intervalo de
medicdes. Assim, pela Figura 41b, é possivel observar em detatfoesportamento desta
distribuicdo, de 50 horas com adicdo de VC, onde a maioria das lpargeuconcentra em
um intervalo de poucas micras e até por volta de 15 um.

Com relacdo a moagem com adicdo de NbC, verificou-se que a melhor cordd@o s
para o tempo de 100 horas, onde a maioria das particulas se concerardistibuicdo de
tamanhos de intervalo de poucas micras até cerca de 50 um e, emgoamtalade, num
segundo intervalo de 50 a 250 um.

Com 50 h e adicdo de NbC, o material tem um comportamento alisthde podem ser

observadas particulas com tamanhos variados, de dezenas de micras apartiegtas com
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milimétricas. Esta condicao evidencia que o sistema de moagenostongelo po e esferas
ainda precisa de mais energia para que haja uma maior reducao do tamzanticuas.

Ao se comparar a distribuicdo acumulativa para tamanhos de particulasrdms 0s
carbetos, observa-se que, com a adicdo de VC e tempo de moagerh, dei 20na reducéo
no tamanho de particulas dos pés da ordem de 95% em relacdo aqueles @kcao de
NbC e mesmo tempo de moagem.

Ainda, quando comparados os tamanhos de particulas dos pésicamdedNbC e 100
h de moagem de com os pds contendo VC com 50 h de moagpdfica-se uma reducéo de
cerca de 75% nas dimensdes dessas particulas.

Figura 41. Distribuicdo acumulativa de tamanho altigulas completa (a) e ampliado.(b)
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Fonte: autor.

A Figura 42 apresenta os valores das médias volumétricas das argliaezadho de
particulas de ambas as moagens com NbC e VC. Com a aplicacdo deaNb&D) poras, 0
material se mostra menor com tamanho médio de 350 um. Ja comrad) & material
apresenta tamanho inferior a 200 um, devido a elevada taxa de cisalhamesatda pelo
choque entre as particulas da liga e as particulas duras do Nb@éritealcom 100 horas de
moagem, o pd de bronze de aluminio atinge o seu menor tamartbmende 30 um, devido
a formacéo do sistema de particulas ductil-fragil e o elevado tempoatgem.

Ja com o uso de VC com o tempo de 50 h, os pds apresentaamamhd médio de

particulas de ~ 9,7 um, o que significa dizer que, com o @34Cd o sistema ductil-fragil &

82



formado mais rapidamente e a colisdo entre o material e as esferas se toefativaisima

vez que a matriz do material esta saturada de carbeto, aumentando o eriordameterial.

Figura 42. Reducédo de tamanho de particulas endduthg tempo de moagem
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Apés executadas as analise de tamanho de particulas dos pés coao aadiiferentes
de carbetos, foi possivel atribuir ao VC um comportamento mais eficaglacdo ao NbC.
Uma justificativa para tal comportamento pode ser atribuida a maiezxaldo VC frente ao
NbC, uma vez que a maior dureza deste material provoca maior frdgilids cavacos no
processo de moagem. Assim, tanto a distribuicdo acumulativa deametk tamanhos de
particulas quanto a andlise das médias desse parametro, apontam od/@etbar redutor

de particulas em menor tempo de moagem.

5.2.3 Caracterizacédo Microestrutural dos Poés

A etapa de caracterizagdo microestrutural dos pos do bronze de altonhieializada
via metalografia somente na amostra com adicdo de NbC para o gempoagem de 50
horas. Entdo, o p6 foi embutido em baquelite, lixado e padielm, ataque quimico, para que
fosse possivel observar a superficie do particulado da moagem rdplgtarticulas de
carbetos. Na amostra do p6 contendo VC, néo foi possivel obtetagiegahas imagens, uma
vez que, devido a maior eficiéncia da moagem com este carbeto, o pddicesultante

obteve tamanho muito reduzindo prejudicando, assim, a analistvia
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Pela Figura 43 (a,b), pode-se observar a distribuicdo do NeGpe#ficie das particulas
dos pés, de modo a fragilizar o material, de caracteristica ductiln@&ediuryanarayana
(2001), a fragilidade de alguns materiais submetidos a MAE éalavidrmacao do sistema
dactil-fragil (metal + carbeto) que aumenta a eficiéncia da moagemyemgue o carbeto,
de maior dureza, se distribui sobre sua superficie ductil, fazendoumrdayido as colisdes,

se eleve o nivel de encruamento do material gerando fraturas.

Fonte: autor.

A caracterizacdo morfologica e a andlise da distribuicAo acumulativamdzstras do
bronze de aluminio com adicdo de NbC e VC € apresentada nas Feydrha d6.

Para o tempo de 50 horas, com adicdo de NbC, de acordo com as4éigweaddb,
observa-se a presenca de particulas maiores com formato de bastonetes @&stdmartca
100 a 500 um, devido a insuficiente energia empregada na moaggetanto, nota-se que
esse particulado tende a se fragilizar para formar particulas menoresreguiaies de cerca
de poucas micras até por volta de 50 um, devido ao cisalhamerdoagtena superficie das
particulas, causado pela deformacdo e, consequente, deslocamentandss cpkstalinos
durante as colisdes entre as particulas e esferas no processo de moagem.

A Figura 44c exibe a anélise de tamanho de particulas referente a entacoedicéo,
onde seu comportamento reflete as micrografias de MEV. Verifica-sea glistribuicao
bimodal de tamanho se divide em duas regibes onde, na primeirgostr&muma pequena
quantidade de particulas com dimens@es reduzidas de cerca de até 2Quamtoeque, na

segunda regido, se concentram particulas maiores da ordem de 30 atén1000
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Figura 44. Micrografia (MEV/ES) dos p6s com NbCOehb de moagem com 200X (a), 6300X (b) e a
distribui

¢cdo de

tamanho de particulas (c).
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Com 100 horas de moagem, pode-se observar uma homogeneiddaimaiido e
regularidade de formato de particulas, conforme mostra a Figura 45a, onde maéducéo
significativa nas particulas obtidas com tamanhos submicrométriteslem 20 um, também
com a presenca de aglomerados, de acordo com a Figura 45b. Essetasoengo de
distribuicdo de particulas demonstra 0 aumento da eficiéncia do mrogeasdo este é
submetido a elevados tempos de moagem de modo a agregar mae energi

A Figura 45c apresenta a analise de tamanho de particulas para est@ocamdie seu
comportamento bimodal revela uma significativa quantidade de pasgtieatre 2 e 15 um,
além de mostrar uma segunda regido de distribuicdo com tamanhos reatoee20 e 200
um, embora tais dimensfes j& sejam bastante reduzidas quando casparmaca condicao

anteriormente analisada com 50 h de moagem.
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Figura 45. Micrografia (MEV/ES) dos p6s com NbC0® h. de moagem com 200X (a), 5000X (b) e a

distribuicdo de tamanho de particulas (c).
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Fonte: autor.

Ja com relacéo a caracterizacdo dos pés com adicao de VC e 50 aggenmobserva-
se, pela Figura 46a, um resultado semelhante a moagem de 100 horadiggo de NbC,
onde os tamanhos de particulas sdo consideravelmente reduzidos vdeigraleas micras
até cerca de 50 um, embora apresente um particulado com formato esférigoemiaiado.

Pela Figura 46b, observa-se que as dimensfes das particulas podemeware 2 e 10
Lm, em comparagcdo com a escala, com a presenca de particulas nanomdéfiocasrados,
uma vez que ha maior potencial de fragilizacdo das particulas davad@éo do VC no
processo de moagem, de maior dureza.

Pela Figura 46¢c, € possivel visualizar uma Unica regido, de tendéential de
distribuicdo de particulas, onde as dimensdes variam de 2 até cercaiae @de converge
com a MEV desta condi¢cdo, de modo a confirmar a significativa redugdamanho de

particulas na moagem com adi¢éo de VC.
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Figura 46. Micrografia (MEV/ES) dos pés com VC etb@e moagem com 2000X (a), 5000X (b) e a
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Fonte: autor.

A distribuicdo do carbeto na matriz do particulado foi realizad&Bi& e Mapeamento
dos elementos quimicos. No caso do NbC, observou-se que aslameitdo localizadas de
forma homogénea sobre a superficie do bronze de aluminio moi@0 poras. As particulas
de NbC foram identificadas de acordo com sua composicédo quimics,gheientos C e Nb.

Na Figura 47 (a), a os p6és sao analisados no modo SE, ondmtos prilhantes
indicam a presenca de Nb, devido ao seu maior peso atdmico. A Fig{ox epresenta a
distribuicdo do Nb e do C na matriz, onde a coloracdo verde represefgmento C e a

vermelha o elemento Nb.
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Figura 47. Micrografia (MEV/SE) do bronze alumigimm NbC e 50 horas de moagem com 1000X (a) e modo

mapeamento de elementos quimicos (b).
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Fonte: autor.

Pela anélise de EDS, segundo a Figura 48, € possivel obspreaeaca dos principais
elementos que compdem a liga de bronze de aluminio como Cwe AINFE

N&o é possivel dizer se o Fe e o Ni sdo derivados exclusivameniateiéal ou se
fazem parte de uma contaminacdo proveniente do jarro de ac¢o inoxidéizveda na
moagem, fato que certamente ocorre com a presenca do Cr. O Nb e p&tsado NbC

adicionado a mistura.

Figura 48. Analise via energia dispersiva de rai¢gbS).
cps/eV

ib  Cu Al Nb Cr Fe Ni Cu

Fonte: autor.
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Com relacdo a adicdo de VC, observa-se que estas particullas estdadasalie
forma homogénea, embora discretas, sobre a superficie do materialpop&D horas, pois

possuem dimensdes bastante reduzidas, submicrométricas, de acordéigora 49.

Figura 49. Micrografia (MEV/SE) do bronze de aluimicom VC €50 horas de moagem com 1000X (a) e

modo mapeamento de elementos quimicos (b).
:\‘?.. : 3 ;, <l r : . o

pinfh

Fonte: autor.

Na Figura 50, também se observa a andlise por EDS dos elemaatusngpdem a liga
como Cu, Al, Fe e Ni. Também n&o se pode afirmar se o Fe e Nog@dprio material ou é
parte de uma contaminacao proveniente do jarro de aco inoxidavel darma@agresenca de

V e C é parte do VC adicionado a mistura.

Figura 50. Analise via energia dispersiva de rai¢EbS).
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As diferentes fases do bronze de aluminio foram identificadas por DRXadrdes
foram gerados a partir da base de estruturas cristalinas ICSD, spikilggaram simular as
fasesa (Cu) ex intermetalica (AlFe). A fas@' (CwAl) metastavel foi pode ser observada,
através da comparagcao com os estudos de Cenoz (2010).

Segundo Rodrigues et al. (2012), a presenca dfifasetaestavel na liga de bronze de
aluminio, também denominada martensita, € devida ao tratamento tar@i806 (ASM
4590B) que a liga fundida recebe para aplicacdes aeroespaciais, a fim deaawsunant
resisténcia mecanica e a dureza.

Pelo difratograma da Figura 51, pode ser notado que a intensiosgécos difratados
diminui, embora sua largura aumente, a medida que o tempo de meagdeva, fato que
indica um direcionamento a amorfizacdo do material, devido a deformacdo raecésic
planos cristalinos, que gera o refinamento de particulas. Esteéfatonfirmado pelo
alargamento e, até o desaparecimento, de picos caracteristicos do matersahdo CR
guando comparado com aquele sujeito a MAE.

O alargamento de alguns picos esta relacionado com a deformacdo daraestrutu

cristalina, devido a alta energia exercida pelo processo de moagem.

Figura 51. Difratograma de raios X do bronze denéthio CR e sob moagem com NbC e VC.
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Fonte: autor.
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5.2.4 Sinterizac&o do Bronze de Aluminio com Adicade Carbetos

O processo de sinterizagdo dos poés revelou, de modo geral, uhdadiencrescente
para os valores de densidade aparente e decrescente para os valoresdisl@@parente,
quando ha um aumento da temperatura de sinterizacdo. De modo espesiéictator se
mostra ainda mais eficaz quando h& a presenca de VC na moagem do.material

Os valores das densidades a verde das amostras compactadas, calcaastpsapab
14, além das densidades aparente do material sinterizado e do broalzenitéo (CR),
obtidas pelo principio de Arquimedes, podem ser vistas pelaalad®el

E possivel verificar que a densidade a verde em ambas as amostras adaspago
apresentou grande variacdo nos valores, visto que 0 processo dgeenszarga utilizadas
foram os mesmos. Porém, quanto a densidade aparente, nota-se emtoazonsideravel da
ordem de 13 % na amostra sinterizada com a presenca de VC em relacao agd#l& co

Quando comparadas as densidades das amostras sinterizadas com sSeWR;sebque
aquela com adi¢do de VC possui uma densidade de cerva de 78 %rddavdénsidade do
material de referéncia (CR), enquanto a amostra com presenca de NbiCeassde 68 %.

Tabela 18. Comparacéao entre densidades a verdeedazdas.

Amostras Temperatura de Densidade a verde Densidade aparente
sinterizacéo (C) (g/cm?) do sinterizado (g/cm)
Material CR - - 7,33
VvC 900 4,91 5,70
NbC 900 4,89 4,98

Fonte: autor.

Para o célculo da porosidade aparente do material sinterizado (equadaoutizada
a densidade aparente do material CR, via principio de Arquimedeslod@,83 g/cn.

Assim, foram relacionados os valores de 4,98 Y/cda densidade aparente do
sinterizado com adicdo de NbC, e 5,70 dicdo sinterizado com adicdo de VC, com a
densidade aparente, 7,33 gfcrtendo como resultado os valores das porosidades aparente
para cada uma dessas condi¢cdeposteriori 0s valores obtidos de porosidade também serao

comparados com os resultados determinados via andlise de imageatedalmpor MO.
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Pela Tabela 19, observa-se que a menor porosidade obtidarmpatari@l sinterizado é
devida a presenca e maior eficiéncia do VC no processo de moagem z® deocaluminio
gue, consequentemente, conduz a um particulado reduzido que favopoeesso de
sinterizacdo, j& que, quanto menor é o particulado, maior é a supediciontato entre as
particulas, que eleva a energia de superficie e facilita a difusédo entres &tpimioos.

Tabela 19. Fracao volumétrica de porosidade dozerde aluminio sinterizado.

Densidades = Amostras Fracdo volumétrica de porosidade

g/lem® (%)
Aparente NbC 32,06
(DP=46,94) VC 22,24

Fonte: autor.

A porosidade realizada via software de imageamento do MO, @naiisco imagens,
onde a média dos valores das porosidades das amostras sinterizadagdoi

Por meio dos resultados das meédias, novamente, foi obtido uror maftor da
porosidade para a amostra sinterizada com adicdo de VC, em cerca d®uHdo sao
relacionados os resultados das porosidades tedrica e aparente da amos#@ com a
porosidade obtida via software, nota-se uma variacao entre esges dal@rdem 26% e 6%,

respectivamente. Na Tabela 20, verificam-se os valores obtidos pelargoftsvimagem.

Tabela 20. Porosidade média obtida via analisendgem.

Amostras Medidal Medida?2 Medida3 Medida4 Medida5 Média

sinterizadas (%) (%) (%) (%) (%) (%)
NbC 44,73 33,08 36,25 40,68 37,60 38,47
(DP = #7,13)
VC 27,94 20,20 19,23 26,35 10,92 20,93
(DP = 17,02)

Fonte: autor.

A Figura 52 mostra o comportamento da porosidade para as ansisteszadas de
bronze de aluminio com adicido de NbC e VC. E possivel observapanosidade mais
acentuada na amostra com NbC, onde as particulas com formatos maikresegu
alongados se assemelham a bastonetes, de modo a favorecer o apare@ments. Ja a
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amostra com adicdo de VC se mostra mais regular, ou arredondadandaformato e
tamanho de particulas, quanto na distribuicdo dos poros.

A diferenca na morfologia das particulas com adicdo de diferentes casbetidsno
processo de moagem onde, devido a dureza, em particular, cada cadm&xercer uma

diferente influéncia sobre a forma do material no choque das particulas.

Figura 52. Micrografia (MO) do bronze de alumin@tadi¢cdo de NbC e 100h de moagem (a) e VC (b) com

Fonte: autor.

5.3 Planejamento experimental (DOE) do Bronze de Aminio
com Adicdo de VC

Apoés a realizacdo dos processos relacionados a MP, desde a moagercaretéaai
sinterizacdo da liga de bronze de aluminio com adicdo de VC e Nbfgydsivel observar
gue o processamento da liga com a adigcdo de VC oferece maior efiegéntamos de um
produto final com maior densidade menor porosidade frente a presencg ae Niaterial.

Por este motivo, que se reflete nos resultados obtidos, a fim al@eseuma andlise
mais refinada dos parametros relativos a MAE e a sinterizacdo do maipt@al-se pela
elaboragcédo de um planejamento de experimentos (DOE), que pudesseac@msnlparametros
mais relevantes de ambos o0s processos na obtencdo do menor tamarantcdispe

densidade aparente do material.
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5.3.1 Método Fatorial Completo Aplicado a MAE

Por meio desoftware Minitab® 16foi feito o modelamento do projeto de experimento
pelo método fatorial completd,2onde “n” é o nimero de fatores. Variou-se entdo 3 fatores,
num total de 8 experimentos, onde, para se obter maior confiabildtzgl resultados, foi
realizada uma réplica, além da adicdo de 4 center points (pontoseidi@iins). Com este
tipo de experimento, € possivel verificar tanto os fatores principais soas interacdes:

N° Experimentos = 2 x 2 (replicac&o) + 4 CP = 20 experimentos.

Segundo Suryanarayana (2001), escolha dos parametros de moagesncéaleas
rendimento do processo com um todo e, dentre 0s possiveis falopasametros, os mais
relevantes sdo a porcentagem de carbeto, o tempo de moagem e a rotagAglIeim com
seus niveis maximos e minimos.

Assim, como base para definir os niveis para os parametros de MABBohDscou-
se na literatura trabalhos que tivessem o mesmo viés dessisaetggo, nos estudos de
Kuffner et al. (2015), foi realizada a MAE de cavacos de um ac¢o 52tf60adicdo de 0% a
3% de NbC em um moinho planetario, nos tempos de moagém g 15 e 20 h a uma
rotacao de 350 rpm.

Dastanpoor, Enayati e Karimzadeh (2014), realizaram a MAE em unhonplanetario
por duas rotas para produzir um nanocompésito Cu—Zr—&Atom 10 h de moagem,
relacdo massa boa de 1:20 e duas possibilidades de rotacdo (3WOpenB® obtencdo de
particulado de tamanho micrométrico.

Melle et al. (2012), utilizaram a MAE na reducéo de tamanho de tras liga
CuweZraAl7Y sdurante 8 h, com relagcdo massa bola de 1:20 e rotacéo de 250 rpm.

Mukhopadhyay, N. Ket al. analisaram em seu trabalho a MAE na sintese da liga
(Al4CUy)o4 Cr5 5 y-brass em um moinho planetario por até 50 h com rotacdo de 300 rpm e
relacdo massa bola de 1:15.

Portanto, a partir do referencial te6rico e de experimentos iniciais, forzhe testadas
algumas combinacfes de niveis para os parametros selecionados, feel pmssiisar o

comportamento da liga de bronze de aluminio na MAE e chegar astesguriacoes:
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- Rotacao entre 250 e 350 rpm. Este intervalo apresentou bolladesuas moagens iniciais
uma vez que, rotacdes inferiores ao nivel minimo ou superioreseamm@ximo, diminuem
ou até anulam a eficiéncia do processo de moagem, ora inserind@ ensufjiciente para a
guebra dos cavacos, ora centrifugando o material.

- Tempo de moagem entre 10 e 50 horas. Para tempos inferiordsoea$0a moagem era
ineficiente e acima de 50 horas o processo acaba por se tornar inviavelezmae o
tamanho de particulas se estabiliza ap6s certo tempo, devido a sold&gere o fator custo
onera 0 processo.

- % VC entre 1 e 3 %. Os estudos de Abenojar et al. (2002) retatesn de carbetos como
VC e SiC entre 1.5 e 3 vol.%, como reforco nas propriedades mecaeiaas dco inox
316L. No caso do bronze de aluminio, como néo ha efetiva masggamiso de carbeto com
tempos moagem reduzidos, adotou-se 1 % de VC para avaliar qual cem@artamento da
moagem dos cavacos em uma condi¢do minima de reforco com VC.deadigio extrema,
foi adotado o valor de 3 % de VC, onde os resultados de testesms se mostraram
satisfatérios no aumento da eficiéncia do processo de moageme mnlizqespeito a relacao
tempo de moagem/ reducéo de tamanho de particula.

A Tabela 21 mostra a matriz de experimentos delineada, onde eebadsiervar os
parametros determinados junto a seus respectivos niveis definelteriamente pelo
software estatistico.

Além dos resultados dos tamanhos de particulas acumulativosDB00e D90, foi
adotado como resposta de dimensdo média de particulas, a ser imsendanilha do
software como resultado da andlise granulométrica para cada experimentoagealizalbr
descrito como “MV”, ou fracdo volumétrica dada em microns, que tambéinai uma

tendéncia central média para o tamanho de particulas (Microtrac, 2008).
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Tabela 21. Parametros e valores relativos a disdlo acumulativa e média das amostras submetidas a

planejamento de experimentos DOE.

o [ o D10 D50 D90 Resposta:
2 §E E=Zz 98 (m (km) (um)  Tamanho (um)
E &= r T (DP=4692) (DP=13877) (DP=186,75)  (DP = #40,50)
1 250 10 1 9,17 10,98 56,47 26,84
2 350 10 1 7,61 10,24 16,16 14,61
3 250 50 1 8,48 11,18 134,6 45,08
4 350 50 1 10,41 33,25 79,59 43,28
5 250 10 3 7,91 10,02 11,86 9,76
6 350 10 3 6,51 9,72 11,64 10,07
7 250 50 3 8,42 10,29 40,69 17,69
8 350 50 3 1,36 8,16 10,87 6,57
9 250 10 1 3,12 9,71 145,5 39,45
10 350 10 1 2,806 8,80 11,69 11,49
11 250 50 1 12,07 37,39 1214 51,23
12 350 50 1 9,41 76,29 125 67,41
13 250 10 3 3,12 9,05 11,42 8,77
14 350 10 3 3,40 9,60 10,98 8,63
15 250 50 3 8,73 10,41 12,81 11,19
16 350 50 3 2,698 8,46 10,88 7,15
17 300 30 2 8,82 88,66 223,9 102,00
18 300 30 2 8,59 97,90 250,3 112,90
19 300 30 2 10,64 97,23 220,0 108,10
20 300 30 2 34,63 123,6 220,6 127,00

Fonte: autor.

5.3.1.1 Analise dos Resultados

Os resultados obtidos pelo DOE e analisados gEtovare Minitab® 16determinaram

quais efeitos principais e interacdes entre os fatores foram signifgcativo

No estudo, foi realizada a identificagéo da influéncia significatbsaprametros, bem

como suas interacdes sobre a reducdo do tamanho de particulas, mastrdcgbela 22.

Observando os resultados, é possivel notar que, consideranddrgeruaio de confianca de
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95%, a porcentagem de carbeto e o tempo de moagem, bem comagimentre esses dois
parametros, se mostraram significativos na resposta considerada Jnegrito

Desse modo, verificando o valpr(p value) uma estatistica utilizada para sintetizar o
resultado do teste de hipéteses para um nivel de significércig(5), tém os resultados:
- % VC apresentou um valor ¢ge= 0,000, ou seja, menor que o nivel de significancia (
0,05), sendo entdo um fator significativo.
- O tempo de moagem apresentou um valopde 0,004, ou seja, menor que o nivel de
significancia ¢= 0,05), sendo também um fator significativo.
- A interacdo entre % VC e tempo de moagem apresentou um vator de007, ou seja,
menor que o nivel de significancia(0,05), sendo também entdo um fator significativo.

O parametro rotacdo, assim como todas as interacdes, apresentou ute patdd,05
nao sendo entdo consideradas significativas para o processo de MAE.

Além disso, o modelo garante boa correlacdd ¥F97,57 %), se ajustando bem ao
modelo estatistico fRqj= 95,80 %).

Tabela 22. Efeitos Estimados e coeficientes paes@osta “tamanho de particula”.

Parametro Efeito  Coeficiente Coeficiente SE T Valorp
Constante 23,70 2,074 11,43 0,000
Rotagéo -5,10 -2,55 2,074 -1,23 0,245
Tempo de Moagem 15,00 7,50 2,074 3,62 0,004
% VC -27,44 -13,72 2,074 -6,62 0,000
Rotacédo * Tempo 491 2,45 2,074 1,18 0,262
Rotagdo * % VC 1,35 0,68 2,074 0,33 0,751
Tempo * % VC -13,65 -6,83 2,074 -3,29 0,007
Rotacao*Tempo*% VC -8,74 4,37 2,074 -2,11 0,059
Center Point 88,80 4,638 19,15 0,000
S 8,29706
R 97,57%
R? (ad) 95,80%

Valores em negrito representam os termos significaido modelo fatorialp(<5%)

Fonte: autor.

O modelo matematico, fornecido pelo software, pode ser visto atrae@siagéo 12:
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Vi = M+ T+ 1608, + oy + 1, (T8) + s (Thi) + s (BYy) + 1 (TBYy ) + €

onde y;, € o tamanho médio de particuja, a média global e os coeficientes de regressao,
que acompanham os parametmss;, y, para rotagéo, tempo de moagem e a porcentagem

de VC, respectivamente, , além de suas interagdes, sdo chamgdds=e,...,7).

Assim, substituindo os coeficientes na equacao, temos:
Yix =14PAY 0A14r; — 22995, — 4B58), + W1U74 ) + WAy, )+ BB6ABY, ) — 0475), )

A Tabela 23 mostra a adequacdo dos modelos atravésiala feita pelo software
Minitab®. Observa-se que os fatores investigados apresentam apenas uma interacao de
segunda ordem de forma que, a combinagéo entre os fatores principéicsaiigps, impacta
na reducdo de tamanho de particulas do pé moido.

Tabela 23. Analise de Variancia para a respostadtéino de particula”.

Fonte DF Seq SS Adj SS Adj MS F Valop
Efeitos Principais 3 4016,7 4016,7 1338,9 19,45 00,0
Rotacao 1 104,0 104,0 104,0 1,51 0,245
Tempo Moagem 1 899,7 899,7 899,7 13,070,004
% VC 1 3012,9 3012,9 3012,9 43,77 0,000
InteracBes de 22 ordem 3 849,4 849,4 283,1 4,11 350,0
Rotacao*Tempo 1 96,2 96,2 96,2 1,40 0,262
Rotacéo*%VC 1 7,3 7,3 7,3 0,11 0,751
Tempo Moagem*% VC 1 745,8 745,8 745,8 10,830,007
InteracBes de 32 ordem 1 305,4 305,4 305,4 4,44 590,0
Rotacdo*Tempo*% VC 1 305,4 305,4 305,4 4,44 0,059
Curvatura 1 25232,7 25232,7 25232,7 366,53 0,000
Erro Residual 11 757,3 757,3 68,8
Erro Puro 11 757,3 757,3 68,8
Total 19 31161,4

Valores em negrito representam os termos significatdo modelo fatorialp(<5%).
Fonte: autor.
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A verificacdo dos efeitos estaticamente significativos também pode sawvatta com
auxilio de um diagrama de Pareto, Figura 53, onde é confirmadafec&igrna dos fatores ou
interacbes que cruzam a linha vermelha (2,201). A ilustragéo indicaosggsificativos na

MAE, em ordem decrescente: % VC, tempo de moagem e a interacaestesr@ fatores.

Figura 53. Diagrama de Pareto dos parametros paecns.
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Fonte: autor.

Pelo gréfico de probabilidade normal, Figura 54, os pontos esqueoestdo préximos
a linha azul ndo demonstram efeito significativo sobre as varidveispiestasAo contrario,
os pontos vermelhos afastados da linha, representam efeitos rgagsatostros analisados.

Figura 54. Gréfico de probabilidade normal dos petéos padronizados.
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Fonte: autor.

99



A Figura 55 apresenta os efeitos principais dos fatores para reS@awstanho de
particula”. Observa-se que o aumento da quantidade de VC, de 1 %areoto esperado,
aumenta a eficiéncia do processo de MAE e, consequentemente, prooosianreducao
no tamanho de particulas. Por outro lado, a influéncia do tempwagem, embora menor,
revela que sua elevagao provoca um aumento no tamanho de particulas.

De acordo com Suryanarayana (2001), o tempo de moagem destisaido de modo
a atingir um estado de equilibrio entre a fratura do material e a solddgendas particulas
dos pds. Assim, um maior incremento no tempo de moagem podgerr soldagem a frio
das particulas o que justifica o comportamento da varidvel na respwtdtdimanho de
particula) no processo de MAE.

Com relacdo a rotagdo, este ndo apresenta um comportamento tdo signifoati

contribua efetivamente na reducédo do tamanho de particulas, como esperado.

Figura 55. Gréfico linear dos efeitos principais.

Efeitos Principais para Fragdao Volumétrica (um)
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Fonte: autor.

Segundo Mathialagan e Viraraghavan (2005), uma interacéo é eficaz, duiéandm
mudanc¢a na resposta quanto a elevagdo dos niveis, de baixos paca aftos versa, de
forma que um fator se torna dependente de um segundo fator, ogusajdo as linhas do
grafico de interacdo ndo sdo paralelas. Assim, se mostra sign#i@atoombinacdo dos
parametros ou a interacao entre porcentagem de carbeto e tempo de neaggenas linhas
do grafico de interagdo ndo séo paralelas. Pelo grafico da Figurat&&enque ha uma
pequena interacao entre os fatores rotagao e tempo e nenhuma interag@xasdo e % VC

uma vez que as linhas se apresentam paralelas.
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Figura 56. Gréfico das interacdes dos parametros.
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Fonte: autor.

Na Figura 57, é apresentado o grafico de analise de residuos para a r@splist de
particulas, que se caracteriza como um importante procedimentoapanérgjue os modelos
matematicos desenvolvidos representem de forma coerente as respogeEeske. Podem-
se definir os residuos como a diferenca entre o valor previstonadelo e o valor
experimental observado para certa condi¢do. Portanto, os residuos retacaosanodelos
reduzidos foram analisados utilizando novamente software estatistico.

Pode-se notar que as amostras apresentam uma distribuicdo normal uenanenh

observacao esta a mais de trés desvios padrdo da média das amostras.

Figura 57. Analise dos residuos para a respostaddr volumétrica”.
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Fonte: autor.
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No capitulo “Anexos” deste trabalho, é possivel conferir as tabeleslas pelo
software do equipamento de andlise de tamanho de particulas, parantafits tempos

analisados, tanto para a moagem com adi¢cdo de NbC quanto pareeancoagVC.

5.3.1.2 Caracterizacdo dos Pos da MAE relacionadas DOE

A caracterizagdo microestrutural dos pdés do bronze de aluminio cgapadk VC,
submetidos ao planejamento de experimentos, foi realizada via MBPRX onde a
confeccdo das amostras seguiu 0 mesmo procedimento ja realizadaraeterizacoes
anteriores.

Por se tratar de uma série extensa de experimentos, composta pore20foeam
escolhidos para a caracterizagcdo microestrutural apenas as condicdes expsraxtataas
e intermediarias, para que fosse possivel obter informacbes relevantepeio reia
microestrutura dos pos. Dessa forma, foram analisados os experimémiesak agressivo),
8 (mais agressivo) e um CP (center point - condi¢do intermediéria).

A caracterizagdo do experimento 1 (1 % VC; 10 h; 250 rpm) por bl ser vista na
Figura 58, onde ja € notada a quebra dos cavacos em pedacos quesnagacentenas de
micras até pedacos maiores, da ordem 1 milimetro. Entretanto, podemsesganlum
particulado de dimensfes bastante reduzidas sobre particulas maooedemh de poucas
micras, que indica o inicio do processo de micro cisalhamentged#figie do material com o

decorrer da moagem e, consequente, aumento do tempo de moageen&gens de VC.
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Figura 58. Micrografia (MEV/ES) dos p6s de bronkerdnio com VC. Experimento 1: 500X (a), 5000X &
distribuicdo de tamanho de particulas (c).
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Fonte: autor.

A respeito do experimento 8 (3 % VC; 50 h; 350 rpm), foi dada @nflase maior a sua
caracterizagdo, uma vez que os menores tamanhos de particulas foram alcaestados n
condi¢cBes. Na Figura 59, é possivel observar a partir da Fig(ad, ®hde ja € possivel dizer
que a eficiéncia do processo de moagem ¢€ alta, até a Figura 59 (b), o ppsdivel

visualizar particulas nanométricas.
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Figura 59. Micrografia (MEV/ES) dos p6s de bronkzerdnio com VC. Experimento 8: 5000X (a), 30000X (b

e a distribuicdo de tamanho de particulas (c).

s s O
2pum® EHT = Mag= 500KX Mag= 3000 KX
WD = 6.5mm Signal A = SE1 WD = 65mm Signal A= SE1

100
g
804
701
501
50
403
30
20

sieue) %

% Particulas Passantes

0.0% 01 1 10 100 1,000 10,000
Tamanho de Particula (um)

Fonte: autor.

Na Figura 60, pode ser vista a MEV relativa a um dos experimarigsmediarios ou
CP que, com relacdo ao tamanho de particulas, tiveram comportamentodoparssim,
apos escolhido de maneira aleatéria o experimento 17 (1,5 % VC;380 lnpm), € possivel
observar que, apesar de se compor de particulas maiores da ordem deODOQre,
material apresenta boa quantidade de pos refinados com granulometria @epdnoaté 10

um, aproximadamente.
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Figura 60. Micrografia (MEV/ES) dos p6s de bronkerdnio com VC. Experimento CP: 500X (a), 5000X ¢b)

a distribuicdo de tamanho de particulas (c).
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Fonte: autor.

A Figura 61 mostra o difratograma relativo & MAE do bronze de alarnstr adicédo
de VC, onde se pode observar uma comparacdo da DRX da amostra ncCéstealm as
amostras referentes aos experimentos 1, 8 e CP do planejamento dmexpsrialém da
presenca das fases do material.

SegundoCullity e Stock (2001), o alargamento sdpicos de difracdo de raios-x no
processo de moagem ocorrem devéddeformacédo pléastica ndo uniforme (microtensédo) do
reticulado cristalino, provenientes falhas de empilhamento, pldaosisalnamento, entre
outros defeitos cristalinos resultantes da diminuicdo do tamashpadticulas.

Assim, na moagem, quanto mais agressivas sao as condicbesesspronaior sera a
eficiéncia na reducdo de tamanho de particulas e, também, maior sera a defmwmacéo
destruicdo de seus planos cristalinos. Tal fato pode ser verificadoipetoalargamento dos

picos ou amorfizacdo do material quando comparados com o materii IEfR.
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Figura 61. Difratograma de raios X relativo a MA&dmostras do planejamento de experimentos
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Fonte: autor.
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A Figura 62 amplia a DRX da figura anterior com foco na faixa de varredtra43 e

61°, onde o processo de amorfizacdo do material fica mais evidente poderai@rgamento

dos picos difratados conforme aumenta a rotacéo e o tempo de moagem.

Figura 62. Difratograma de raios X relativo ao DE@EMAE em maior resolucao.
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Fonte: autor.
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5.3.2 Método Fatorial Completo Aplicado a Compactéip e

Sinterizacao

O projeto de experimentos aplicado ao processo de sinterizagcao levontartaothém
0 processo de compactacdo dos poés, onde foram definidos em coofurgeguintes
parametros: pressdo de compactacao, tempo e temperatura de sinterizacao.

Segundo Joseph e Kundig (1999), a compactacdo de componentes de l@as néo
exigem pressoes altas, principalmente se a peca a ser compactada tiespéssura, de
modo que o0s autores adotam cargas de compactacao da ordem de 20Pa.276

J& com relagdo ao estudo desenvolvido por Chmura e Gronostajdid),(2hde
cavacos de Al e bronze de aluminio foram moidos e prensados para a faldieagdo
rolamento compa@sito via extrusao a quente, foi utilizada uma prdes@mmpactacao de 400
MPa com resultados promissores.

Com relagdo aos niveis usados para o tempo e temperatura de sadezagbalho
realizado por Dreher (2009) fez uso de uma temperatura de sinterizaca@@e@&mte um
tempo de 30 minutos para a sinterizacdo de uma liga de breraterdinio elaborada a partir
da compactacédo de pos para a fabricacdo de buchas.

Ainda, de acordo com Jabur (2013), que analisou os efeitos dabi® pos de bronze,
foram adotados os valores minimo e maximo de 700°C a 900°Captmaperatura de
sinterizacdo com variacdo do tempo de tratamento entre 30 e 6@lémnde pressbes de
compactacgéo variando entre 200 e 500 MPa.

Dessa forma, em acordo com o referencial tedrico, adotou-se 0s nivé@isong&n
maximo de 200 e 400 MPa, respectivamente, para a pressdo de compactat@omo de
sinterizacao variando de 30 a 60 minutos.

Sobre a temperatura de sinterizagéo, esta pode ser calculada normalmenserodon
da ordem de 3/4 temperatura de fusdo da liga considerada (German P20@B)to, como a
temperatura de fusdo para uma liga de bronze de aluminio € de aproxéntdd@67°C
(ASTM B150/ B150M-12, 2012), seu diagrama de fases foi analisadegou-se a um valor
médio para a temperatura de sinterizacdo de 800°C com dois patanéies) & minimo
para a sinterizagdo do material, com valores de 700°C e 900°C, nespedtie.

Logo, pelo experimento fatorial completd, 8bteve-se um total de 20 experimentos:
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N° Experimentos = 2 x 2 (replicac&o) + 4 CP = 20.

A Tabela 24 expBe a matriz de experimentos com 0s parametros e gactives

niveis e os resultados de densidade aparente, estipulado pelo gecpemerimentos.

Tabela 24. Paradmetros e resultados de densidadensmdas amostras sinterizadas relativos ao DOE.

Amostra  Temperatura Tempo Pressao Resposta:
(°C) (min) (MPa) Densidade (g/crm)
(DP = #0,16)
1 700 30 200 5,61
2 900 30 200 5,73
3 700 60 200 5,52
4 900 60 200 5,59
5 700 30 400 5,28
6 900 30 400 5,65
7 700 60 400 5,49
8 900 60 400 5,68
9 700 30 200 5,34
10 900 30 200 5,40
11 700 60 200 5,35
12 900 60 200 5,42
13 700 30 400 5,22
14 900 30 400 5,32
15 700 60 400 5,22
16 900 60 400 5,72
17 800 45 300 5,35
18 800 45 300 5,34
19 800 45 300 5,34
20 800 45 300 5,34

Fonte: autor.
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5.3.2.1 Andalise dos Resultados

Os resultados obtidos pelo planejamento de experimentos foram armlsadoftware
Minitab®, onde foram determinados os efeitos principais e as interagfes entfatessss

Os parametros envolvidos, bem como suas interacfes, podenstesrna Tabela 25.
A partir dos resultados e considerando-se um intervalo de confianca ded586ssivel
concluir que o fator “temperatura de sinterizacdo” foi o Unico queos&ron significativo na
resposta considerada (negrito). Logo, verificando o ya(prvalue) temos o resultado:
- Temperatura de sinterizacdo apresentou um valpr=l®,022, ou seja, menor que o nivel
de significanciad = 0,05), sendo entdo um fator significativo.

Todos os outros parametros e interagdes apresentaram um vplor@e5 nao sendo
consideradas significativas para o processo de sinterizacdo. Além aliseodelo garante a

existéncia de correlacdoq{R 59,13%), se ajustando ao modelo estatl'stiégd()l% 29,40%).

Tabela 25. Efeitos Estimados e coeficientes paesosta “densidade”.

Parametro Efeito  Coeficiente Coeficiente SE T Valorp
Constante 5,4715 0,0347 157,83 0,000
Temperatura 0,1846 0,0923 0,0347 2,66 0,022
Tempo 0,0579 0,0289 0,0347 0,83 0,422
Pressao 0,0492 0,0246 0,0347 -0,71 0,493
Temperatura * Tempo 0,0229 0,0115 0,0347 0,33 0,747
Temperatura * Pressdo  0,1042 0,0521 0,0347 1,50 610,1
Tempo * Pressao 0,1036 0,0518 0,0347 1,49 0,163
Temperatura * Tempo * 0,0326 0,0163 0,0347 0,47 0,648
Presséo
Center Point -0,1298 0,0775 -1,67 0,122
S 0,1387
R 59,13%
R? aa) 29,40%

Valores em negrito representam os termos significaido modelo fatorialp(<5%)

Fonte: autor.

Mais uma vez, o software estatistico disponibiliza 0 mongltematico que codifica os

20 experimentos fatorial que, substituindo na equacgéo 12 osientds, nos fornece:
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Yix =55389-0000%; +001153, -00021y, - 2,5_’I.OI".(T,QJ- )+ 32107.(ty, ) - 5210°. (BYi) —0129818Y;.)

onde y; € a densidade aparente medigaa media global e os coeficientes de regressao,
que acompanham os parametmss;, ), para temperatura, tempo de sinterizacéo e presséo

de compactagéo, respectivamente, além de suas interagfes, sdo chamgadios tle..,7).

A Tabela 26 detalha a adequacéo dos modelos por méloala feita pelo software
Minitab®. Verifica-se que apenas, como ja falado, que apenas o fator principaéfteonp

de sinterizacao” é significativo, ndo havendo interacao de seguneieina ordens.

Tabela 26. Andlise de Variancia para a respostasidade aparente”.

Fonte DF Seq SS Adj SS Adj MS F Valop
Efeitos Principais 3 0,1593 0,1593 0,0531 2,76 91,0
Temperatura 1 0,1363 0,1363 0,1363 7,09 0,022

Tempo 1 0,0133 0,0133 0,0133 0,70 0,422
Pressao 1 0,0096 0,0096 0,0096 0,50 0,493
InteracBes de 22 ordem 3 0,0884 0,0884 0,0294 1,53,261
Temperatura * Tempo 1 0,0021 0,0021 0,0021 0,11 4n,7
Temperatura * Pressdo 1 0,0433 0,0433 0,0433 2,260,161
Tempo * Pressao 1 0,0429 0,0429 0,0429 2,23 0,163
InteracBes de 32 ordem 1 0,0042 0,0042 0,0042 0,2D,648
Temperatura * Tempo * 1 0,0042 0,0042 0,0042 0,22 0,648
Presséo
Curvatura 1 0,0539 0,0539 0,0539 2,81 0,122
Erro Residual 11 0,2115 0,2115 0,0192
Erro Puro 11 0,2115 0,2115 0,0192
Total 19 0,5175

Valores em negrito representam os termos significatdo modelo fatorialp(<5%).

Fonte: autor.

A Figura 63, a seguir, mostra o diagrama de Pareto destacando geraama de
sinterizacdo” como Uunico efeito significativo que consegue cruzanha Wermelha de

significancia (2,201). De fato, a temperatura de sinterizacdo é a varideelimmpartante
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nesse processo, que favorece acentuadamente a difusdo atbmica entne®sl@toarticulas
vizinhas (ASM Metals Handbooks, 1998).

Figura 63. Diagrama de Pareto dos parametros padaos.

Grafico de Pareto de Efeitos Padronizados
Resposta: Densidade (g/cm?), alfa=0,05
2,201
I
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BCH
s
& B
C-
ABC A
AB-
T T T T T T
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0
Efeito Padronizado

Fonte: autor.

De acordo com o grafico de probabilidade normal, na Figura 64,mesppretos que
estdo préximos a linha azul ndo demonstram efeito significadlire as variaveis de
resposta. Ao contrario do Unico ponto vermelho afastados da linbemn@eratura de

sinterizacdo, que representa o efeito real dos parametros analisados.

Figura 64. Gréfico de probabilidade normal dos petéos padronizados.

Curva Normal de Efeitos Padronizados
Resposta: Densidade (g/cmg), alfa=0,05
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Percentual
@
o

Efeito Padronizado

Fonte: autor.
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A Figura 65 mostra os efeitos principais dos fatores para tesfuensidade aparente”.
Verifica-se que o0 aumento de temperatura no processo de sinterizag@0°@egpara 900°C,
aumenta a eficiéncia do processo e proporciona maior densidade ao mateeiapo de

sinterizacdo, embora menor, revela que sua elevacdo também gera umansiiade.

Figura 65. Grafico linear dos efeitos principais

Efeitos Principais para Densidade (g/cm?’)
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Fonte: autor-

Mostra-se significativa a combinacdo ou interacdo dos parametrosnfagem de
carbeto e tempo de moagem, j& que as linhas do gréfico de interacg@ongaralelas. Pelo
gréfico da Figura 66, nota-se que ha uma pequena interacéo diaticr®s rotacdo e tempo e

nenhuma interacéo entre rotacao e % VC uma vez que as linhas se apresmieas.p

Figura 66. Grafico das interacdes dos parametros.
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Fonte: autor.
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Na Figura 67, o grafico de analise de residuos pode ser vistogmdm sua geracao
pelo softwareMinitab®. E possivel notar que as amostras apresentam uma distribuicéo

normal e nenhuma observacao esta a mais de trés desvios padrido daswaiastas.

Figura 67. Andlise dos residuos para a resposteslidigde aparente”.
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Fonte: autor.

5.3.2.2 Caracterizacédo das Amostras Sinterizadasla¢ivos ao DOE

A caracterizacdo das amostras sinterizadas e tratadas termicamente (T&&30) p
revelacdo da microestrutura foi realizada via metalografia com MO, MEV>e D&nbém
foi feita a andlise da densidade e porosidade desse material e, por figalifzido o0 ensaio
mecanico de compressdo dos materiais nas condi¢cdes sinterizado e teatadomparacao
de valores com o material CR.

Na metalografia feita nas amostras referentes aos experimentos 1, 8a@rC&uxilio
do MO, foi possivel observar uma diferenca consideravel na micragatrdbs pos
sinterizados, no que diz respeito a porosidades dos materiais.

Quando se compara a amostra referente ao experimento 8 com as awhostras
experimentos 1 e CP, verifica-se uma maior porosidade destas so@ss (dfnostras em
relacdo ao amostra do experimento 8, devido principalmente ao fajoede tamanho do
particulado nesta condi¢cdo é menor, 0 que aumenta a superficie de entrmats particulas
e, consequentemente, o processo de difusdo. No geral, podem-se olprevaas trés
condi¢des, uma quantidade consideravel de poros distribugdasatriz, fato tipico de um
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material sinterizado. A Figura 68 expde as micrografias dos trés erp&sreferentes ao

planejamento de experimentos com aumentos de 200X e 500X.

Figura 68. Micrografias (MO) das amostras de bralaminio sinterizadas relativas aos experiment@st), 8
(cd)edoCP(ef)
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Fonte: autor.
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A andlise realizada no MEV evidenciou a porosidade do materiatigaddo em todas
as condicdes. Porém, como as amostras referentes aos experimentdvéea@Rima maior
concentracdo de poros, optou-se por realizar a analise de microscopidaceletpiamas na
melhor condigc&o de sinterizacdo, apresentada pelo experimento 8.

A porosidade intrinseca do material sinterizado nao afeta somente padpadikica e
mecanica do material, como a densidade e a compressibilidade respectivarasrignbém
a eficiéncia da peca ou componente acabado em servico. Este tipo de pederabresentar
porosidade do tipo esponjosa, quando 0s poros presentes nélggam, ou do tipo em que
0s poros estdo interligados de forma a aumentar a superficie especificartiasap
(German, 2005; ASTM B438/ B438M-04, 2004).

Na Figura 69, é possivel visualizar a morfologia do material sitatisicom formatos
irregulares e aglomerados de particulas com tamanhos de poucasaméi@asca de 50m.
A porosidade pouco esponjosa mostra que a densificacdo do maiadal pode ser
aperfeicoada com uso de outras ferramentas de processo, Como uma pretisa.isos

Figura 69. Micrografias (MEV/ES) do bronze alumiginterizada relativa ao experimento 8: 1000X (a) e
ampliado em 10000X (b).

2 T EHT=2000kY Mag= 1000K X
WD = 80mm Signal A = SE1 WD =135mm Signal A= SE1

Fonte: autor.

A distribuicdo do VC na matriz do material sinterizado tambénaralisada por meio
de EDS e mapeamento dos elementos quimicos. Observou-se quepartheulas de VC
estéo distribuidas de forma homogénea e incorporadas na matriz dalmasepiarticulas do
carbeto foram identificadas pelos elementos quimicos C e V. No By os pontos
brilhantes/ brancos indicaram a presenca de V (Figura 70a). No mapgeamento, a

distribuicdo de V e C é vista pelas cores vermelho e laranja, respeetite (Figura 70b).
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Figura 70. Micrografia (MEV/ERE) do bronze de alamisinterizado com VC: aumento de 30000X (a), modo

mapeamento de elementos quimicos (b).
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Fonte: autor.

A analise de EDS, na Figura 71, mostra os principais elemdattiga como Cu, Al,
Fe, Ni e Mn. A presenca do Cr no material remete a anali&®8erealizada anteriormente

nos pés da moagem, que foi atribuida a uma contaminacéo pelogaa dnoxidavel. A
presenca de vanadio é atribuida ao VC adicionado a mistura na MAE.

Figura 71. Analise via energia dispersiva de rai¢§DS) da amostra de bronze aluminio sinterizada.
cps/eV
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Fonte: autor.

Com relacdo a DRX das amostras sinterizadas, Figura 72, nota-sbaquena
semelhanca entre os difratogramas das amostras relativas ao experirBeatdolCP com o
difratograma da amostra CR, com excec¢ao de algumas fases que néo estés preseRte

gue, devido a sinterizagdo, apareceram ou diminuiram de intens@Rdenostras testadas.
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Figura 72. Difratograma de raios X das amostraemadas relativas ao projeto de experimento
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Fonte: autor.

Na Figura 73, é possivel observar um comportamento caracteristicamde
difratograma tipico de amostras que sofreram algum tipo de TT. dfvpbgerceber uma
tendéncia de deslocamento dos difratogramas das amostras 1, 8 e @Rdpeaita, 0 que
caracteriza o deslocamento de planos cristalinos com mudanca no pardeeede do
material, devido ao aumento da temperatura e do tempo de sinterizacaar adgart

experimento 1, CP, até o experimento 8.

Figura 73. Difratograma de raios X das amostrasimadas ampliado.
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Exp CP
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Intensidade (u.a.)
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Fonte: autor.
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Como a amostra relativa ao experimento 8 foi a que apresentou meiisificacdo e
menor porosidade, a confec¢cdo da amostra para o tratamento térmico de téguieaadse
revenimento (TQ-30) se baseou nos parametros caracteristicos desta condicao.

Assim, a metalografia realizada nesta amostra (Figura 74) nupsrap0s 0 processo
de témpera seguida por revenimento, a quantidade de poros antesepresembaterial
reduziu ainda mais significativamente tornando os contornos d@sufsEs mais espessos e

homogéneos, fato que indica a um possivel aumento na resisténémcaalo material.

Figura 74. Micrografias (MO) do bronze aluminiotsiizado e tratado com TQ-30 em 200X (a) e 500X (b)

<3

Fonte: autor.

A morfologia do material sinterizado e tratado termicamente, secundoma TQ-30,
apresenta microestrutura da amostra apresenta aspecto refinado e bastagémdmmmam
pouca porosidade (Figura 75a), onde as particulas assumem forméairocegn tamanhos
variados de poucas micras até quase uma centena de micra.

A maior uniformidade na microestrutura desse material se deve a “re-sintérizacéo
aplicada ao material por meio do processo de témpera, que também oc@DOC aassim
como o processo de sinterizacdo, fazendo com que a difusdo ja ooorgdmeiro processo
fosse ainda mais acentuada com a aplicagéo da témpera seguida péiterageen

Na Figura 75b, é possivel observar pequenas particulas de V@udits na matriz do

material sinterizado com tamanhos nanométricos.
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Fonte: autor.

A andlise via mapeamento dos elementos quimicos na amostra at#eezcom o
tratamento térmico TQ-30 confirmou mais uma vez a presenca de elementosngpdem a
liga como o Cu, Al, Fe, Ni, Mn, além do V e C, pertencentesadueto (Figura 76).

E possivel verificar que o Al se concentrou nos contornos dasypasttio material que
sofreu o tratamento térmico TQ-30, fato ndo visto antes na amostatecsimterizada.

Os tratamentos térmicos que buscam a difusdo dos atomos de cmhitoé o0 caso da
solubilizacéo, favorecem que atomos dos elementos de liga migeprapitados para a
matriz. Assim, regides na matriz ricas em soluto em volta dospjieeins se dissolvem e
tendem a se deslocar para o contorno dos gg@essdaegides de concentragdo de muitos
precipitados solluveis de composicao quimica diferenciada (RadhakriStnaenpson, 1991).

Assim, neste caso, o revenimento aplicado pode ter acentuado dizsgj&abido Al
gue, sendo um soluto, migrou para regides de maior concantladtenséao, isto &, os

contornos das particulas, aumentando a sua resisténcia mecanica.
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Figura 76. Micrografia (MEV/ERE) do bronze de alainisinterizado com VC: aumento de 3000X (a), modo

mapeamento de elementos quimicos (b).
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Fonte: autor.

Uma analise detalhada do bronze de aluminio tratado termicamentalizada pelo
mapeamento com o modine Scan(Figura 77) onde foi possivel identificar que, nas regides
de contorno de particulas, a maior concentracdo de elementos dediggaps® conta do Al.

As fases ou manchas mais claras na microestrutura possuem maior conceet@gao
responsavel pela formacéo das fases alfa e beta, enquanto as fases omeggi€ssuras sao
constituidas por elementos de liga como Fe, Ni, Mn, além daiprdh que sugerem a
formacdo dos precipitadastermetalicos kapa, que conferesignificativo aumento das
propriedades mecanicas da liga.

Figura 77. Micrografia (MEV/ERE) do bronze de alainisinterizado com VC: mapeamento com mbihe

Scanem 3000X (a) e deteccéo de fases (b).
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Fonte: autor.
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5.3.2.3 Ensaio de Dureza das Amostras Sinterizadas

Os resultados dos ensaios de dureza, medidos na escala HRB, dinasasnuterizadas
e tratadas termicamente (TQ-30) foram apresentados em conjunto com lloesde
dureza do material CR, para as devidas comparagoes.

De acordo com o grafico da Figura 78, é possivel observar que o \@lar da dureza
das amostras no estado CR foi de 103 HRB, enquanto que onvéitio da dureza das
amostras sinterizadas e tratadas (TQ-30) foi de 87 HRB, ou seja, ferench de valores
entre as durezas das duas condi¢des ensaiadas em torno de 15 %.

Como ja relatado, as amostras do bronze de aluminio apenas ai#grindo
apresentaram resisténcia suficiente para suportar o penetrador do durdree&asaios,
inviabilizando as medidas nesta condicdo. Entretanto, as durealgmadas nas amostras
tratadas ap0s a sinterizagcdo apresentaram resultados bem razoaveis ‘tewsilte€rizacdo”
ocorrida sobre o material durante o aquecimento para a realizacéo do tra@enéntpera.

Este tratamento térmico reforcou o processo de difusdo entre atomastidelas
vizinhas, enquanto o préprio processo de resfriamento bruto emcagtibuiu para a
formacdo da fase martensitiBa também responsavel pelo aumento da dureza do material

nesta condicdo, apesar do alivio de tensdes gerado pelo postemssprde revenimento.

Figura 78. Comparagédo dos ensaios de dureza deebdenaluminio no estado CR e das amostras sadesz
tratadas (TQ-30).
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Fonte: autor.
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5.3.2.4 Ensaio de Compresséo das Amostras Sintelze

Os ensaios de compressdo foram realizados em amostras sinterizadasém tam
sinterizadas e termicamente tratadas, segundo a norma TQ-30. Agppstetes resultados
serdo comparados com a resisténcia a compressao do material CR.

Para cada condicdo, foram confeccionadas 7 amostras que obedeceram osdaitérios
norma ASTM E9-09 (2018). Assim, de acordo com a Figura 79, abserque as curvas de
tensdo de compressao por deformacéo, apresentam resultados que variam ante B@rc
MPa, com deformacéo de 2,7 % (CP 3), e 75 MPa, com deformacé&o deec88&@a(CP 7).

Os resultados de resisténcia a compressdo das amostras somente sinterizadas
apresentaram valores bastante reduzidos, devido a fatores relacionadoge dcampressao
do material, a alta porosidade e baixa densificacdo, que afetaram a resistg@niéca do

material, caracteristicos de um material que passa por este processo.

Figura 79. Ensaio de compressao de amostras daebaduminio sinterizado.
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Fonte: autor.

Com relacdo as amostras sinterizadas e submetidas ao TQ-30, estagaapnesen
significativo aumento da resisténcia a compressdo quando comparadosak@mes as
amostras somente sinterizadas. Na Figura 80, os valores de resiat@uigoressao das

amostras tratadas apresentaram valores entre 200 MPa e 450 MPa, coragiefe maximas
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entre 7 % e 9 %. Esses resultados mostram que o tratamento ti@éftaEociou diretamente

a resisténcia a compresséo do material com um aumento de eficiéncia de cerca dezes.

Figura 80. Ensaio de compresséo de amostras daeabuminio sinterizado e tratado (TQ-30).
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Fonte: autor.

5.3.2.5 Determinacdo da Densidade Aparente das Ames

Sinterizadas

O planejamento de experimentos mostrou que o0 processo de sintedpacfls se
torna mais eficaz & medida que a temperatura de sinterizacdo aumenta. Rostessena
um acréscimo no valor de densidade e uma consequente diminuisdealuoes de
porosidade.

O valor das densidades a verde, calculadas pela equacéo 14, e dasiee@gdente
das amostras sinterizadas, obtidas via principio de Arquimede®ntefeaos experimentos
1, 8, CP1 e de suas respectivas réplicas, experimentos 9, 18, @l&R do material CR,
podem ser vistas pela Tabela 27.

E possivel observar que, dentre as amostras sinterizadas, a quenditevéensidade
foi aquela referente ao experimento 8, onde 0s parametros apresentant&ooniads severa
no que diz respeito a compactacéo, tempo e temperatura de sinterizagg@do Qumparada
ao material CR, verifica-se que a densidade daquela referente ao exper@néntie

aproximada d&8 % do valor da densidade do material de referéncia (CR).
123



Tabela 27. Comparacéo entre densidades a verdeedzida.

Densidade a  Média a verde Densidade Média aparente
Amostras  Verde (g/cnT) (g/cm?) Aparente (g/cnt) (g/cm?)
(DP = #0,13) (DP = 10,71)
Estado CR - - 7,33 7,33
Exp. 1/9 5,09/ 4,99 5,04 5,61/ 5,34 5,48
Exp. 8/16 4,91/ 5,02 4,97 5,68/ 5,72 5,70
CP1/CP2 4,72/ 491 4,82 5,35/ 5,34 5,34

Fonte: autor.
O grafico da Figura 81 apresenta uma comparacdo entre a densidadeeagarent
material CR e as densidades a verde e aparente das amostras referentessiatnes 1/9,

8/16 e CP1/CP2.

Figura 81. Comparacéo de densidades das diferemtelg;6es do bronze de aluminio: CR, a verde er&ado.
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No DOE, foi usada a mesma metodologia antes adotada no calgutwadedade com
adicdo dos diferentes carbetos, isto €, a porosidade aparente foi wmkdernpior dois
métodos: por meio das densidades aparente, inseridas na equacadol8pfevare de
imageamento do MO que analisou a superficie do material sinterizado.

Assim, os valores das densidades aparente dos experimentosxperBnentos 8 e 16,

além dos experimentos CP1 e CP2, foram relacionados com a dersgdegiete do material
124



CR para o célculo da porosidade aparente de cada condicdo que,edomoserao
comparadas entre si e também com a porosidade obtida via imageamii@o no
Pela Tabela 28, verifica-se que as amostras referentes aos experinea®p@suem

0 menor valor relativo a este parametro, em comparacao aos outros expariment

Tabela 28. Fracao volumétrica de porosidade dozerde aluminio sinterizado.

Densidades = Amostras Fracdo volumétrica Média das

(g/cm®) (experimento) de porosidade (%) porosidades

(DP = 43,85) (%)
1/9 23,47 27,15 25,31
Aparente 8/16 22,51 21,97 22,24
CP1/CP2 27,04 27,15 27,08

Fonte: autor.

A porosidade gerada a partir de imageamento se baseou na captura dmagats
referentes apenas aos experimentos 1, 8 e CP, devido justamentedadaatgimedidas que
puderam ser feitas em uma s6 amostra, onde foi realizada a médaales #las porosidades
das amostras sinterizadas.

Através da andlise das médias, embora haja grande variabilidade nest®, naét
amostra sinterizada referente ao experimento 8 obteve os menoress \gdoporosidade.
Quando relacionado o resultado da porosidade aparente das amestaasondicdo com a
porosidade média obtida via imageamento, nota-se uma variacaess@sevalores da ordem

de 7 %, conforme mostra a Tabela 29.

Tabela 29. Porosidade média obtida via analisendgem.

Amostras Medidal Medida2 Medida3 Medida4 Medida5 Média

(experimento) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
1 24,53 30,13 37,15 39,70 29,45 32,19
(DP = 16,15)
8 27,94 20,20 19,23 26,35 10,92 20,93
(DP = 16,75)
CP 41,26 33,29 38,10 27,73 27,68 33,61
(DP = 16,09)

Fonte: autor.
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Pela Figura 82, observa-se uma porosidade mais acentuada nasamsdstionadas
aos experimentos 1 em conjunto com o experimento CP, onde aslgarsi&o maiores e
possuem formatos irregulares favorecendo o aparecimento de porosel@oan a amostra
referente ao experimento 8, por apresentar particulas com dimensdes menoags € m
uniformes, hd uma tendéncia mais homogénea na distribuicdo dos poros

Observa-se também que, apesar da presenca de diversos tamanhos e aranjos d
porosidade, o formato das particulas nos trés experimentos, apresefiteamato mais

homogéneo, tendendo a esferoidizagao.

Figura 82. Micrografias (MO) das amostras de bratealuminio sinterizadas dos experimentos: 18(&)) e

CP (c), com aumento de 100X.

Fonte: autor.

Na Figura 83 é mostrado o comportamento da porosidade aparente da#sasmo
analisadas relativas aos experimentos 1 e 9, 8 e 16, CP1 e CPXéentaahativas aos
experimentos 1, 8 e CP para a porosidade obtida via imageamer&@ padsivel notar que,

em geral, nos dois casos, ha uma tendéncia decrescente nos valanesidege no sentido
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do experimentos CP’s, passando pelas amostras referentes aos experdnertpaté os
experimentos 8 e 16, que apresentam 0os menores valores.

Pode-se verificar que com relagdo aos experimentos mais agressivos, & elas
aparente e de imageamento sdo as que mais convergem nos resultadosidizde.

Ademais, pode-se atribuir, em qualquer dos dois tipos de e@na@tisamostras relativas
aos experimentos 8 e 16 0os menores valores de porosidade, de madonsacaue a
condicdo extrema de alta temperatura de sinterizagcao influencia diretamenteres ual
densidade e porosidade do material, de maneira a oferecer ao matégiadasio maior

dureza e resisténcia mecanica.

Figura 83. Porosidades aparente e por imageamastardostras de bronze de aluminio sinterizadas
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Fonte: autor.

As amostras produzidas para a determinacdo da densidade e perakdachterial
tratado termicamente (TQ-30) apds a sinterizacdo foi baseada nos experidhentl6, ja
analisados, pois foram as condi¢cdes que obtiveram os melhoressvzdoa estes parametros.

Logo, o valor médio da densidade aparente, obtida pelo prinapdqiliimedes para a
condicao tratada, foi d&83 g/cni, de acordo com a Tabela 30.

Quando esta densidade é comparada com a do material CR, é verificado quetra am
sinterizada e tratada termicamente com TQ-30 possui aproximada®@efbedo valor da

densidade do material de referéncia (CR).
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Tabela 30. Densidade aparente amostras sinterieadamdas (TQ-30).

Amostras 1 2 3 Média
Densidade Aparente (%) 5,89 5,80 5,79 5,83
(DP = #0,06)

Fonte: autor.

Com relagcédo a porosidade aparente, obtida pelo principio de Arquirflededa 31),
da condicdo submetida ao tratamento térmico TQ-30, verifica-se queob maldio
encontrado foi d&0,95 %. Este foi o menor valor medido dentre os resultados obtidos das
porosidades aparente e tedrica referentes a condicdo do material apenas sintguizad

corresponde a um decréscimo de cerc@ %ee 25 %, respectivamente.

Tabela 31. Porosidade aparente amostras sintesiealatadas (TQ-30).

Amostras 1 2 3 Média
Porosidade Aparente (%) 20,03 21,37 21,44 20,95
(DP = #0,79)

Fonte: autor.
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6 CONCLUSOES

A partir dos estudos realizados, conclui-se que:

» Por meio dos processos relacionados a MP, foi possivel obtesmpdsito a partir de
cavacos da liga bronze de aluminio com adic&o de carbetos utilizdhB.a

* A andlise DOE apontou o parametro “% VC”, na MAE, como 0 paranmehis
eficiente na reducdo do tamanho de particulas do material, seguiderpptode moagem.

* A adicdo de VC a mistura na MAE promoveu significativa reducatach@anho de
particulas em comparacdo com a de NbC, com a presenca de particulladicsosnétricos.
Com 50 h de moagem e adicdo de VC, houve uma reducéo de ceréd de 7T@manho de
particulas em comparac¢do com o NbC adicionado para um tempo de nuzagi@énh.

* Na compactacao e sinterizacdo, a analise DOE apontou o parameiperdatira de
sinterizacdo” como mais eficiente na densificacéo e reducdo da porosidadéesdal.

* A densidade aparente das amostras sinterizadas, em relagcdo ao metefal d@
aproximadamente 78 %, com adicao de VC, e de 68 %, com adicadCdéNiensidade da
amostra sinterizada e submetida ao TT TQ-30 foi de cerca de 80v&todala densidade do
material CR, sendo a mais eficiente.

A porosidade aparente, em geral, em todas as amostras sinterizadag@pregdores
entre 20% e 30%. A condicdo que apresentou menos poros foi aislabaeeT T TQ-30.

A caracterizagdo microestrutural mostrou as fas¢s e os precipitadog, presentes
no bronze de aluminio CR, nos cavacos, pés e sinterizados. B’ fassponsavel pela alta
resisténcia mecanica do material CR, também foi essencial do aumentasténcies do
material sinterizado e submetido a témpera seguida de revenimen80)TAs técnicas de
microscopia avaliaram as diferentes morfologias e microestruturas do msitgesizado,
constituido por poros e particulas de diversas formas e tam&embs,ao material CR.

* Os ensaios mecanicos, tanto de dureza quanto de compressdo, mogtraram
material sinterizado ndo apresentou boa resisténcia mecanica em relagitersd no estado
CR. As medidas de dureza foram prejudicadas pela baixa resisténcia eglagéo a
compressao, o material sinterizado apresentou apenas 7 % da resistémaiardb CR. Ja as
amostras sinterizadas, submetidas ao TT TQ-30, obtiveram bortadesuwtom dureza média
da ordem de 85 % da dureza do material CR. A resisténcia a coropt@sd&iEm alcancou

resultados relevantes da ordem de 30 % da resisténcia do material ndCéstad
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7 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

- Realizar moagens da liga de bronze de aluminio com outros gpzelietos ou metanol, a
fim de aumentar a eficiéncia do processo;

- Adotar novos parametros ou modificar os que aqui foram analisafimsde avaliar uma
nova eficiéncia dos processos de moagem e sinterizacao;

- Fazer um DOE de ambos os processos considerando o fator “superfieEposta” dos
projetos de experimentos;

- Realizar um estudo de viabilidade econdmica da producdo de upvsitona partir de
rejeitos de usinagem via metalurgia do p6 utilizando moagemaderadtgia.

- Aplicar o uso de uma prensa isostética no processo de compactapés dasnoagem.
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9 ANEXOS

- Analise de tamanho de particulas
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The aluminum bronze alloy 1s part of a class of highly reliable matenials due to high mechanical
strength and corrosion resistence being used in the aerospace and shipbuilding mndustry. It's machined
to produce parts and after its use cycle. it's discarded, but third process is considered expensive and
besides not being correct for environment reasons. Thus. reusing this material through the powder
metallurgy (PM) route is considered advantageous. The aluminum bronze chips were submitted to high
energy ball milling process with 3% of niobium carbide (NbC) addition. The NbC is a metal-ceramic
composite with a ductile-briftle behaviour. It was analyzed the morphology of powders by scanning
electron nuicroscopy as well as particle size it was deternuined. X ray diffraction identified the phases and
the influence of milling fime in the diffractogram patterns. Results indicates that milling time and NbC
addition improves the milling efficiency significantly and being possible to obtain nanoparticles.

Kevwords: aluminum bronze; niobium carbide; high energy ball milling; powder metallurey

1. Introduction

The aluminum bronze alloy is useful in a preat number of
engineering structures with applications in different industries
as aerospace and shipbuilding. Among the copper alloys,
aluminum bronzes are used extensively because they possess
superior properties such as high strength. oxidation and
corrosion resistance in marine environment, wear, cavitation
and impact resistance’™ Most categories of aluminum bronze
contain 4-11 wt. % alununmm in addition. that increase the
mechanical properties of the alloy establishing a face-centered
cubic phase (FCC). which improves the casting properties
and hot working of the alloy. Other alloying agents such
as iron. nickel, manganese and silicone may be present in
varying proportions. The higher strength of alumininm bronze
compared with similar to low alloy steels and other copper
alloys and makes it suitable for the production of forgings,
plates, sheet. extruded rods and sections™®.

In conventional metallurgical processes usually no more
than 54% of aluminum alloy chips are recovered. However
in powder metallurgy process 95% of metal chips can be
recovered. The benefits of the direct conversion of aluminum
alloy scrap into compact metal include also a possible
reduction of energy consume, environment protection and
less air pollution emission®.

Powder metallurgy (PM) is a highly developed technique
for manufacturing composites and processing commonly used

* e-mzl: avttoboms @ vahoo, com br

for the fabrication of engineering components and particulate
reinforced metal mairix composites. The basic process
involved in PM technology route is mixing powder elements.
termed mechanical alloying. or milling of metal scraps and
uniform composition powders. termed mechanical milling,
such as pure metals. intermetallics, or prealloyed powders,
to the compacting those powder elements in a die at room
temperature and the sintering the consolidated powders for
densification. The densification process is generally carned
out by conventional methods using a fumace!™*.

Compared with traditional methods. powder metallurgy
{P/M) process has numerous advantages for fabricating small
pieces of complicated shapes, because it allows material
and energy savings as well as dimensional accuracy'™.
Moreover. it has better confrol on the microstructure where
better distribution of the remforcements is possible. and this
great influence on the end properties’™*.

In recent years, extensive work has been undertaken
to sinter metal matrix composites which contain ceramic
particles embedded in the metal matrix. This class of ceranuc
material 1s termed as carbide and has drawn great interest due
to exceptional profile of mechanical. physical and chenucal
properties. Carbides are compounds in which carben 1s
combined with less electronegative elements of a metal or
a semimetal that can improve the properties of material,
such as wear resistant, with the addition of particulate metal
carbides dispersed in the metal matrix. Carbides have higher
hardness. elastic modulus and resistance towear than high

of Materials.
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urgia e materiais

Comparative analysis

of niobium and vanadium
carbide efficiency in the high
energy mechanical milling of
aluminum bronze alloy

Abstract

This study aims to analyze the efficiency of niobum and vanadum carbides in
the high energy mechanical milling of alhrminum bronze alloy. Two series of experi-
ments were made following the same steps for both niobium carbide (NbC) and va-
nadium carbide {VC} additions: 30 g of chips were weighed and placed in a stainless
steel jar with 3 % of carbide and 1 % of stearic acid for a mass/sphere relationship of
1:10. The milling was realized using a planetary ball mill for 10, 30 and 50 howrs in
an nert argon atmosphere at 300 rpm. Results shown in laser diffraction indicate a
great reduction in the particle sizes of powders when VC is used. For 30 hours mill-
ing, D50 values ranped from 1580 pm with NbC w0 182.3 pm with VC addition. The
D30 valoes ranged from 251.5 pm with NbC to 52,26 pm with VC addition, for 50
hours milling. The scanning efectron microscopy showed that im 10 hours of milling,
the energy was not sufficient to achieve the shear of chips in both cases. For 30 hours,
it’s possible to observe particles with sizes between 100 pm and 800 pm with NbC
addition while for the same milling time, with ViC it's possible to see particles with dif-
ferent sizes, but with many shapes of fine particulates. For 50 hours milling, particles
achieved the smaller sizes between 30 and 200 pm with WbC and ranging from 5 until
50 pm with VC addition.

: aluminum bronze; niokium carbide; vanadium carbide; high energy ball
milling: powider metallurgy.
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