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Resumo

Oliveira, L.A. (2018), Estudo do Reaproveitamento da Liga de Aluminio
Aerondautica 7075 T6 Pela Rota da Metalurgia do Pé Utilizando de Moagem
de Alta Energia. 154 p.

O processamento da bauxita para obtengdo de Aluminio demanda grande quantidade de energia,
0 que torna a reciclagem deste metal importante para o campo industrial. A reciclagem envolve
insumos energéticos até 95% menores do que os requeridos para a obtencdo do aluminio
primario. Os processos de reciclagem convencionais, que envolvem fusdo da sucata apresentam
restrices no processamento das ligas, levam a volatilizacdo de elementos de liga durante a
fusdo e empobrecimento da liga e perdas de até 40% devido a oxidacdo. Entre as ligas de
aluminio, as ligas de Al-Zn-Mg-Cu (série 7xxx) apresentam maior resisténcia em relacdo ao
seu peso. Para a fabricacdo de pecas acabadas o processo mais utilizado é usinagem, gerando
grande quantidade de cavacos. Uma estratégia seria o processamento destes cavacos no estado
solido, para que ndo haja perda das propriedades da liga. A rota de processamento baseada na
metalurgia do pé utilizando moagem de alta energia, que envolve as etapas de moagem,
prensagem e posterior sinterizacdo obtém se produtos acabados com minima producdo de
residuos. As principais variaveis destes processos foram: rotacédo, tempo, relacdo massa/esfera,
para a moagem e forca de compresséo, tempo e temperatura de sinterizagdo para o processo de
densificacdo. Estas variaveis influenciam diretamente no produto final e devem ser levadas em
consideracdo a fim de se obter resultados reprodutiveis, para analise destas varidveis foi
utilizado a técnica de projeto e analise de experimento. Portanto, este trabalho tem por objetivo
o reaproveitamento dos cavacos de aluminio 7075T6 utilizando moagem de alta energia para a
producdo de um compdsito, com adi¢do de carbetos (vanadio e nidbio). O planejamento fatorial
completo com um experimento de 2* foi utilizado para verificar a influéncia dos parametros de
moagem e de densificacdo. A sedigrafia a laser e a microscopia eletrdnica de varredura (MEV)
foram utilizadas para analise do tamanho e morfologia das particulas. Para avaliacdo da area
superficial foi utilizado BET. Analise Térmica Diferencial (DTA) foi utilizada para avaliar
transformacgdes microestruturais. Ensaios mecanicos de dureza HRB, microdureza HV e
compressdo foram realizados a fim de determinar as propriedades mecanicas do compésito. Os
resultados mostram que com a adi¢do de carbetos vanadio (VC) no processo de moagem houve
uma reducdo de 96% no tamanho médio de particula em comparacdo com o material sem adicao
de carbetos. As analises estatisticas revelaram que o fator tempo é o de maior influéncia no
processo de moagem, seguido pela porcentagem de carbetos e a relacdo de massa esfera, e para
a sinterizacdo a temperatura. O compdsito apresentou uma porosidade de 8%, sendo que a
densidade foi de 95% em relacdo ao material fundido, a dureza de 72,6HRB e o limite elastico
de 171,62 MPa e tensdo de escoamento de 196,55 MPa. A partir da analise das propriedades
foi verificado que este método é viavel, tornando-se uma rota alternativa para o
reaproveitamento dos residuos do aluminio 7075 obtidos por usinagem.

Palavras chave: Aluminio, 7075T6, cavacos, moagem de alta energia, adicdo de carbetos,
planejamento de experimento, Metalurgia do po.



Abstract

Oliveira, L.A. (2018), Study of the Reutilization of the Aeronautical Aluminum Alloy 7075
T6 By the Route of Powder Metallurgy Using High Energy Miling. 154 p.

The processing of the demand for the import of large amount of energy, which makes the
recycling of this metal important for the industrial field. Recycling involves energy inputs up
to 95% lower than those required to obtain primary aluminum. Printing processes involving the
reduction of capacity are related to the processing of the alloys, lead to the volatility of binding
elements during melting and alloying, and losses of up to 40% by oxidation. Among the
aluminum alloys, bind Al-Zn-Mg-Cu (7xxx series) and show greater strength in relation to their
weight. For the production of finished parts, the machining process, generating large quantity
of chips. One strategy would be to destroy these chips in the solid state, so that there is no loss
of the properties of the alloy. The filmmaking route is based on powder metallurgy, using high
energy grinding, which involves milling, pressing and subsequent sintering stages, obtaining
the finished products with minimal waste production. As the key is these movements: speed,
time, mass / sphere ratio, movement force, time and sintering temperature for the densification
process. These variables directly influence the final product and are taken into account in order
to obtain reproducible results, to analyze the variables and to use an experiment design and
analysis technique for reusing the 7075T6 aluminum chips using milling of high energy for the
production of a composite, with addition of carbides (vanadium and niobium). The complete
factorial with a 2k experiment was used to verify the influence of milling and densification
parameters. Laser sedigraphy and scanning electron microscopy (SEM) were used to analyze
the particle size and morphology. For the evaluation of the surface area and used BET.
Differential Thermal Analysis (DTA) was used to evaluate microstructural transformations.
Mechanical hardness tests HRB, HV micro hardness and were edited for final as mechanical
properties of the composite. The results show that with the addition of sodium carbide (VC) no
reduction product of 96% in the average size of comparison with the material without carbide
addition. As the statistical analyzes revealed that the time is the one of greater influence, and
for the sinterization of temperature. The composite had a porosity of 8%, being 95% in relation
to the melt, the hardness of 72,6HRB and the yield strength of 171,62 MPa and yield stress of
196,55 MPa. From the analysis of the properties it was verified that this method is feasible,
becoming an alternative to revive these chips.

Keywords: Aluminum, 7075T6, chips, high energy grinding, carbide addition, DOE, powder
metallurgy.
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1 JUSTIFICATIVA

O Brasil é um dos paises com a maior taxa de reciclagem de aluminio do mundo, cerca de
95% de todo aluminio produzido no pais é reciclado. No entanto, a reciclagem convencional
envolve a fusdo da sucata, em que estas apresentam restricdes no processamento das ligas de
aluminio, pois adquirem boas propriedades mecéanicas devido a adicdo de elementos e
tratamentos térmicos. Na reciclagem por fusdo as ligas podem apresentar a volatilizagdo de
elementos e 0 empobrecimento, e também perdas de até 40% em consequéncia da oxidagéo
(PETERSON, RAY D. FLORENCE, 1992).

A reciclagem de cavacos por fundicdo revela um processo de alto consumo de energia, e
alto custo. Além disso, verificou-se que 46 a 48% da massa de cavacos de Aluminio se perde
durante a reciclagem usando o processo de fundicdo (ABD EL AAL; YOO YOON; SEOP KIM,
2013; GRONOSTAJSKI; MARCINIAK; MATUSZAK, 2000; MAHBOUBI SOUFIANI;
ENAYATI; KARIMZADEH, 2010; SAMUEL, 2003).

O reaproveitamento do cavaco da liga de aluminio 7075 por meio da metalurgia do po, é
vantajosa, pois durante a sinterizacdo o material ndo atinge a temperatura de fusao, evitando o
risco de volatilizacdo dos elementos ou perdas por oxidacao. Desta forma, ha possibilidade de

reutilizacdo do material mantendo boas propriedades mecanicas.



2 OBJETIVOS
2.1 Objetivo Geral

Desenvolver um compdsito a partir dos cavacos da liga Al 7075-T6 com ou sem adi¢do de

carbetos por meio da rota metalurgia do pé utilizando moagem de alta energia.

2.2 Objetivo Especifico

- Avaliar as varidveis mais influentes no processo de moagem por meio do Projeto e Analise
de Experimentos.

-Verificar a influéncia da adicdo ou nao de carbetos no processo de moagem.

- Verificar a influéncia dos agentes controladores de processo.

- Avaliar as variaveis mais influentes no processo de densificagdo por meio do Projeto e
Analise de Experimentos.

- Caracterizar as propriedades mecanicas do composito obtido pelos ensaios de; dureza,

microdureza e compresséo.
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3 INTRODUCAO

Diversos componentes utilizados nas industrias, nas mais diversas areas enfrentam desafios
constantes em termos de reducéo de peso e reducdo de custos de seus produtos. O aluminio (Al)
devido ao baixo peso especifico e sua possibilidade de ser endurecido por tratamentos térmicos
OU mecanicos, apresenta uma importancia tecnologica significativa nas indudstrias:
automobilistica, de defesa e aeronautica devido ao seu baixo peso e alta resisténcia.

A usinagem € um dos processos utilizados para a fabricacdo de produtos semiacabados e
acabados de ligas Al, removendo o sobre metal da peca, gerando assim cavacos. A quantidade
de cavacos produzidos como resultado do processo de usinagem é suficientemente grande para
que a reciclagem destes seja necessaria por razdes industriais e ambientais. A fundicdo é
geralmente o método mais tradicional para a reciclagem. Este método € desfavoravel devido a
uma significativa perda de metal, devido a oxidacdo no processo de refusdo com perdas de até
48% em peso (ABD EL AAL; YOO YOON; SEOP KIM, 2013; VAROL; CANAKCI;
OZSAHIN, 2014; SHAMSUDIN; LAJIS; ZHONG, 2016).

A composicdo da liga Al 7075 é aproximadamente 5,6 a 6,1% de zinco, 2,1 a 2,5% de
magnésio, 1,2 a 1,6% de cobre e menos de meio por cento de silicio, ferro, manganés, titanio,
cromo e outros metais. S&o frequentemente utilizadas em aplicacfes de transporte, incluindo
naval, terrestre e aéreo, devido a sua alta relacdo resisténcia mecanica e baixa densidade.
Também sdo utilizados para a fabricacdo de equipamentos esportivos como equipamentos para
escalada, componentes para bicicletas e estruturas para asa-delta (Krishnamoorthi et al, 2015).

A liga de aluminio 7075T6 é obtida por processo de fusdo e posteriormente passa por
tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento artificial com estes o material apresenta
aumento da resisténcia mecanica, estes tratamentos térmicos elevam os custos da obtencédo
desta liga. Produtos acabados de Al 7075T6 também utilizam o processo de usinagem que
consequentemente geram uma grande quantidade de cavacos. Na reciclagem por refusdo do Al
7075T6 alguns dos elementos de quimicos (Zn, Mg) da liga que sao responsaveis por melhorem
as propriedades mecanicas do aluminio perdem sua estequiometria, assim transformando em
uma liga de menor resisténcia mecanica.

Uma rota de reciclagem alternativa seria o processamento destes cavacos no estado solido
para que ndo houvesse perda de material e dos elementos da liga (SHAMSUDIN et al, 2016).
Uma rota baseada na metalurgia do p6 (MP), que envolve as etapas de obtengéo de pos atraves
de moagem e posteriormente a sinterizacdo em que o material seria processado no estado solido,

uma vez que neste processo o material sofre aquecimento abaixo da temperatura de fusdo. Este
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material produzido poderia ser utilizado na fabricacdo de novos produtos no formato final
reduzindo assim novos residuos. O uso da MP para a fabricagdo de componentes de liga de Al
tem sido tema pesquisas (POOL et al., 2011).

A introducdo de carbetos de elevada dureza (carbeto de Niobio e Carbeto de Vanadio) na
moagem tem a fungdo de elevar a eficiéncia na obtencdo dos pds, os quais s&o incorporados na
matriz ddctil do Al gerando tensdes e facilitando assim a ruptura dos cavacos. Estes pds em
contraste com a matriz de Al formam um compaosito metal ceramico. Os compositos de matriz
de metal reforcados com particulas sdo materiais atraentes porque exibem maior reducéo de
peso devido a maior relacdo forca-peso, estabilidade dimensional e propriedades fisicas e
mecanicas melhoradas (CABEZA et al., 2017).

Na forma de otimizar os experimentos foi utilizada a tecnica de Projeto e Analise de
Experimentos (DOE), no processo de moagem e no processo de densificacdo de forma a obter
a melhor condigédo destes processos.

Neste sentido, este trabalho buscou aproveitar os cavacos de Al 7075T6 de uma forma que
fosse possivel manter as boas propriedades desta liga sem a necessidade de um novo tratamento
térmico por meio da producdo de um compdsito (Al+Carbetos) utilizando a técnica da

metalurgia do pd, via moagem de alta energia.
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4 REVISAO BIBLIOGRAFICA
4.1 Ligas de Aluminio

As ligas de aluminio sdo materiais nos quais recebem adi¢des de elementos especificos ao
aluminio, com a finalidade de desenvolver ou melhorar propriedades.

Algumas destas ligas apresentam aumento de resisténcia através de tratamento termico,
estas também podem ter resisténcia a tracdo de aproximadamente 700Mpa (ZANGRANDI,
2008).

Quando adicionados os elementos de liga no aluminio, estes provocam modificagbes em
suas propriedades como, aumento de resisténcia, refinamento de grdo (DEAN, W. A.,1990).

Os elementos mais eficazes para melhorar as propriedades mecanicas sdo manganés e cobre
na faixa de 0,5% ou menos. No entanto, manganés normalmente precipita como o AlsMn e se
dissolve durante o pré-aquecimento do lingote e no processamento a quente de modo que apenas
0,2-0,3% tende a permanecer em solugédo (POLMEAR et al., 2006).

Adicbes de cobre para as ligas ndo trataveis termicamente utiliza-se normalmente um
méaximo de 0,3%, para evitar uma possivel formacdo de constituintes insoltveis Al-Cu-Fe.

O magnésio é um elemento que atua como forte endurecedor por solucdo solida.
(POLMEAR et al., 2006).

As ligas de aluminio sdo classificadas em duas categorias principais: ligas para a fundicdo e

ligas endureciveis, as ligas endureciveis ainda apresentam duas subdivisdes: trataveis

termicamente e ndo trataveis termicamente, figura 1, aluminio comercialmente puro e suas ligas
baseadas em Al-Mg e Al-Mn séo os exemplos mais comuns que ndo sdo endureciveis. O
segundo grupo compreende as ligas, tais como Al-Cu-Mg, Al-Mg-Si e Al-Zn-Mg-Cu que
respondem ao envelhecimento ou a precipitacdo para seu endurecimento (POLMEAR et al.,
2006).

Muitas ligas respondem a um tratamento térmico com base em solubilidades de fase. Estes
tratamentos incluem solubilizacédo, tratamento térmico, témpera e envelhecimento (DEAN, W.
A.,1990).
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Figura 1. Divisdo das ligas de aluminio trabalhadas (DEAN, W. A.,1990).
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Fonte: Adaptado de (DEAN, W. A.,1990).

4.1.1 Efeitos dos Elementos de Liga no Aluminio

O alumino sofre grandes modificagdes nas suas propriedades quando sdo adicionados
elementos de ligas em sua matriz os principais elementos e sua influéncia estdo descritos a
sequir.

Manganés — E considerado impureza em composicdes para fundicéo, sendo assim controlado
para se manter em baixos niveis. Na auséncia de endurecimento por trabalho a frio, 0 manganés
ndo oferece beneficios significantes na liga de aluminio para fundicdo. O Mn também é
empregado para alterar a resposta ao tratamento superficial de anodizacéo.

Magnésio — E um endurecedor e aumenta a resisténcia em ligas de aluminio-silicio tratadas
termicamente, e é comumente usado em ligas Al-Si contendo cobre, niquel. Algumas
composicdes Al-Si, empregam magnésio na faixa de 0,4 a 0,7%. O magnésio acelera e
intensifica o efeito endurecedor, durante o tratamento térmico T6, por meio da precipitacdo de
compostos intermetalicos (MgzSi).

Niquel — E comumente empregado com o cobre para melhorar as propriedades em altas
temperaturas. Este também reduz o coeficiente de expansédo térmica.

Zinco — A adicdo o zinco ao aluminio sozinho ndo causa nenhum efeito. Mas se
acompanhado da adicdo de cobre e/ou magnésio, entretanto, o zinco resulta em composicoes

atrativas para tratamento térmico ou envelhecimento artificial.
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Titanio — E utilizado para refinar a estrutura de grao das ligas de aluminio, frequentemente
em combinag¢Bes com boro. Também é empregado em concentragBes para reduzir a tendéncia
atrinca.

Cobre — Aumenta substancialmente a dureza e a resisténcia tanto na condicéo bruta de fusao
como tratada termicamente. Ligas contendo teores de cobre entre 4 a 6% respondem fortemente
ao tratamento térmico. Porém, o elemento reduz a resisténcia a corrosao em geral, sob algumas
condicdes especificas como a corrosdo sob tensdo. Adicbes de cobre também reduzem a
resisténcia as trincas de contracéo.

As ligas de aluminio possuem uma nomenclatura desenvolvida pela ‘Aluminium
Association’’, neste sistema a identificagdo emprega diferentes nomenclaturas para ligas
trabalhadas e ligas fundidas, mas as divide em familias simples. Para as ligas trabalhadas um
sistema de quatro digitos é utilizado para produzir uma lista de familias de acordo com a
composicdo (ASM HANDBOOK, 1990). As classificacbes para ligas de trabalho s&o
observadas na Tabela 1.

Tabela 1. Séries de ligas trabalhadas e seus principais elementos de liga.

Série Principais elementos de liga
13xx () églfjor&z;]io puro, composicdo controlada (Al
2XXX () Al-Cu:
3xxx (C) Al-Mn
4xxx (c) Al-Si
5xxx (c) Al-Mg
6XxXX () Al-Mg-Si
XXX () Al-Zn
8xxx (b) Al-Li, Al-Sn, Al-Fe, etc.

9XXX Série ndo utilizada

(a) Ligas endureciveis por precipitacéo.

(b) Varias ligas dessa série sdo endureciveis por

precipitacao.

(c) Ligas endureciveis por deformacao a frio.
Fonte: Adaptado de Polmear et al 2006.

O aluminio no estado puro e no estado recozido apresenta resisténcia mecanica na ordem de
7-11 MPa. Quando se deseja usar este material, pode-se aumentar sua resisténcia por
endurecimento por solugdo solida. Para que isto seja alcancado, o soluto deve (JOHN E.
HATCH, 2005):

- Ter uma solubilidade apreciavel no estado sélido a temperatura de recozimento;

- Permanecer em solucéo sélida apds um resfriamento lento;
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- N&o ser removido por reagdo com outros elementos para formar fases insolaveis;

4.1.2 Endurecimento nas Ligas de Aluminio

O método mais eficaz de aumentar a resisténcia mecénica de ligas de Al é pelo
endurecimento por precipitacio (ASM HANDBOOK, 1990; SOARES, 2009a). As ligas de
aluminio capazes de ser envelhecidas sdo aquelas onde a solubilidade de um ou mais elementos
diminui com a queda da temperatura. Estas pertencem as séries 2XXX, 6XXX, 7XXX e 8XXX
(ZANGRANDI, 2008).

Esse processo envolve vérias etapas, que sdo a solubilizacdo, a ttmpera e 0 envelhecimento
natural ou artificial, sdo esquematizadas nas Figura 2 e 3.

Na Figura 3 em “1”, o material é aquecido até a regido a, de “1” para ‘“2” sofre um
resfriamento brusco, mantendo a estrutura a temperatura ambiente em “2”, na forma de uma
solucdo sélida supersaturada. De “2” para “3” o material ocorre novo aquecimento de
temperatura, em “3”’formam-se precipitados na matriz que ocasionam o aumento da resisténcia

mecanica no material.

Figura 2. Esquema dos tratamentos de solubiliza¢do e envelhecimento.

Solubilizacdo

o Resfriamento
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= rapido
<]
o
g Envelhecimento
|_
Envelhecimento
Tamb_ natural

Fonte: Adaptado de (ZANGRANDI,2008).

4.1.3 Mecanismo de Endurecimento por Precipitacio

O mecanismo de endurecimento por precipitacdo é, de forma geral, a precipitacdo de
particulas de segunda fase na matriz, que irdo atuar como obstaculos ao movimento das
discordancias, aumentando a dureza e resisténcia mecanica da liga (SOARES, 2009b). O

processo envolve varias transformacdes na rede cristalina.



22

Figura 3. Esquema do tratamento de solubiliza¢&o e envelhecimento.
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Fonte: Adaptado de (FIORAVANTI, 2008).
Na Figura 4 nota-se como a microestrutura do material se comporta no processo de

envelhecimento desde a solubilizagdo até o superenvelhecimento e como essas mudancas

afetam na dureza do material.

Figura 4. Evolugdo da microestrutura e da dureza ao longo do processo.
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Fonte: Adaptado de (ZANGRANDI,2008).
Neste trabalho daremos mais atencéo para as ligas da série 7xxx, pois sendo a utilizada neste

trabalho.

4.1.4 Liga de Serie 7xxx.
As ligas da série 7000 séo caracterizadas pela presenca de Zinco como elemento principal

de liga adicionado em quantidades entre 1 e 8%. O zinco é altamente sollvel na matriz de
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aluminio e ndo exerce influéncia na microestrutura da liga. No entanto, a classe de liga mais
frequentemente encontrada contém magnésio e cobre, bem como outros como cromo,
manganés, ou zirconio, e pode conter o ferro e silicio. O Cu reduz a solubilidade e a tenacidade.
O Cr adicionado até 0,3% tem efeito de melhorar a resisténcia a corrosao.

Adicles de Zinco em conjunto com Mg resultam em ligas trativeis termicamente, em que
ocorre endurecimento por precipitacdo de fases.

Estas ligas apresentam uma alta plasticidade onde forma um tipo eutético que oferece uma
grande possibilidade de aplicacéo.

A reacdo eutética desta liga ocorre préximo dos 380°C, com o liquido contendo 94,9% de
zinco, que reagem para formar uma outra solugdo sélida de aluminio, formando assim uma
solucdo solida com 1,1% de aluminio e 82,8% de zinco.

A solucéo resultante € uma reacdo monotetoide que ocorre a 275°C contendo duas fases uma
78% de aluminio e 31,6% de zinco e outra com uma solugdo sélida de zinco contendo 0,6%
aluminio. A diferenca de solubilidade desaparece a temperatura de 351°C (JOHN E. HATCH,
2005).

A elevada resisténcia desta série de ligas de Aluminio é devido aos precipitados finos
uniformemente distribuidos, que sdo formados durante o envelhecimento artificial, conforme
podemos observar na Figura 5 (FOOLADFAR; HASHEMI; YOUNESI, 2010).

Figura 5. Micrografia precipitados nos contornos do gréo da liga 7075.
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Fonte: Adaptado de (FOOLADFAR; H, Y, 2010).

4.1.5 A Liga de aluminio 7075

A composicdo quimica desta liga pode ser observada na Tabela 2 e as propriedades
mecénicas na Tabela 3. A liga contendo Al-Zn-Mg-Cu tem sido extensivamente usada em
componentes estruturais nas industrias aeroespaciais devido a; sua alta resisténcia e baixa

densidade, alta tenacidade a fratura, excelente resisténcia a corrosao sob tensao, juntamente
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com o aumento da resisténcia por envelhecimento natural (Chaitanya at. all, 2015). Sendo uma
liga de sistema quaternario AL-Cu-Mg-Zn, este sistema é o que apresenta maior resisténcia das
ligas comereciais, caracterizado pelo, zinco o elemento fundamental. Esta liga apresenta a maior
resisténcia em relacdo ao peso comparado a outras ligas de aluminio.

Tabela 2. Com a composi¢do quimica da liga de aluminio7075.

Liga HONS ct Mg Cu Mn Fe Ni zn Al
0,18- 0. 51
7075 A97075 0.28 2,1-29 1,2-20 03 1 05 61 Restante

Fonte: Adaptado de (JOHN E. HATCH, 2005)

Tabela 3. Propriedades mecanicas da liga de aluminio7075.

Liga 7075 T6
Peso Especifico (g/cm?®) 2,8
Médulo de Elasticidade (Mpa) 73000
Modulo de Rigidez (Mpa) 27500
Temperatura de Fusdo (°C) 475-630
Calor Especifico (0-100°C) 0.23
(Cal./g°C) '
Coeficiente de Expanséo Linear
(LI°C) 24x10-6
Condutibilidade Térmica (25°C) 0.29
(Cal./cm °C) '
Condutibilidade Elétrica 30
(IACS)%

Fonte: Adaptado de (JOHN E. HATCH, 2005)

Uma das caracteristicas das ligas de aluminio-zinco-magnésio é a elevada solubilidade de
seus elementos, as composi¢oes da matriz de aluminio para as rea¢des sdo invariantes em niveis
elevados de zinco e de magnésio. E raro de serem encontrados estes elementos sem estarem em
equilibrio, (JOHN E. HATCH, 2005).

Na forma de um lingote fundido, a liga 7075 forma uma ou mais variantes de (Fe, Cr)3SiAl2,
Mg2Si e um eutético pseudo-binario constituido por aluminio e MgZn, conforme Figura 6. A
ultima fase a se formar contém aluminio e cobre como substitutos do zinco e tem estequiometria
Mg (Zn, Cu, Al)..

Com o aquecimento posterior as fases ricas em ferro se transformam em Al;CuzFe conforme
Figura 7. O Mg:Si ndo dissolve completamente e tende a esferoidizar. O Mg(zZn,Cu,Al)
rapidamente comega a dissolver-se, e a0 mesmo tempo precipita-se como Al.Cu. O Al>Cu

requer temperaturas elevadas e permanéncia prolongada para se dissolver. O cromo se precipita
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a partir de solugéo supersaturada com disperso de CroMgsAlis, concentrado fortemente nas
regides de contorno de gréos conforme a Figura 8.

Uma liga 7075 contém as fases AlzCuzFe, (Fe, Cr)sSiAli2 e Mg.Si. Os graos recristalizados
sdo alongados ou achatados devido a ligacdo com os dispersos, e as regides ndo recristalizadas
ndo sdo dificeis de serem encontradas pode serem nestas na microestrutura. A

Figura 9 mostra os gréos recristalizados sdo as regides claras e fragmentos de grdos nao
recristalizados sdo as regides escura com a utilizacdo do ataque quimico Keller.

Os dispersos inibem a recristalizacdo e promovem a formacédo das estruturas de sub-gréo

finas de ZrALseste que fica coerente com a matriz.

Figura 6. Micrografia da liga 7075 fundida, ampliagéo e 450x.

3SiAlz

) Aot

Adaptado de (JOHN E. HATCH, 2005).

Figura 7. Micrografia de um lingote, ampliacdo de 450x.
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Adaptado de (JOHN E. HATCH, 2005)
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Figura 8. Micrografia de 7075 lingote com o disperso fino, amplia¢do de 450X.

e PR TR R, 1,‘—"'"1." S g
b S AL R e P A e ‘ 1 &Y
Adaptado de (JOHN E. HATCH, 2005)

Figura 9. Micrografia do 7075-T6, ampliacdo de 455x.

Al;CuzFe

———

2005)

Adaptado de (JOHN E. HATCH,

4.2 Metalurgia do P6 (MP)

A metalurgia do p6 € uma técnica totalmente consolidada no mundo industrial. O processo
de metalurgia do po6 é utilizado na producédo de pecas que apresentam geometria complexa. As
pecas produzidas por este processo tém menor custo em relacdo as pecgas produzidas pelos
processos de forjamento de produgdo em larga escala, e possui um nivel de residuos muito
baixo.

A metalurgia do pé é um processo pelo qual um material s6lido: metais, ceramicas, na forma
de uma massa de particulas, normalmente com dimensdes menores do que 150 microns é
convertido num componente de engenharia, possuindo propriedades predeterminadas que
permitem que ele seja utilizado na maioria dos casos, sem processamento adicional
(THUMMLER; OBERACKER, 1995).

O método de MP constitui-se na prensagem dos pds obtidos por meio da moagem de
materiais primas onde ha reducéo de tamanho das particulas, a compactagdo ou prensagem em
moldes metalicos e sinterizagdo, ao fim do processo o produto possuira & forma final pré-
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definida, um bom acabamento superficial, boas propriedades mecanicas, e uma composi¢do
quimica controlada. E aplicado como recurso alternativo a outros métodos que consomem muita
energia, como por exemplo: materiais que possuem um alto ponto de fusdo a MP se tornando
um rota vantajosa (SURYANARAYANA, 2001). As etapas do método MP serdo exibidas na
Figura 10.

4.2.1 - Po6s Metélicos

Os pos utilizados como mateéria prima constitui um fator importante, principalmente que se
refere a sua uniformidade. Uma boa qualidade dos pos é resultado do processo de sua obtencéo.
Existem varios métodos que sdo agrupados por classes conforme segue abaixo (THUMMLER,;
OBERACKER, 1995).

- Reagfes Quimicas e Decomposi¢do

- Atomizacdo de metais fundidos

- Decomposicao Eletrolitica.

- Processamento mecanico no estado solido.

- Reacgdes quimicas é a reducdo de 6xidos metélicos, pelo emprego de um agente redutor

gasoso ou solido.

-Decomposicdo € um processo de decomposicao térmica de um composto, a temperaturas
elevadas. Parte-se de compdsitos gasosos, resultando particulas muito finas. Estes compostos
sdo chamados de carbonilas. Os principais p6s metalicos produzidos pelo processo de
decomposicdo térmica ou processo de carbonila sao ferro e niquel.

-Atomizacdo é um método permite a producdo de praticamente qualquer metal ou liga
metalica, desde metais e ligas como cobre e latdo, ferro, aluminio, até ligas mais nobres, aco
inoxidaveis, acos para ferramentas e superligas. O processo consiste de pulverizar um liquido
metalico transformando em particulas finas, geralmente no tamanho inferior a 150 microns. O
processo consiste na passagem do metal liquido por um orificio, ap6s a passagem a corrente de
material liquido recebe um jato de agua ou gas direto. O metal se solidifica imediatamente pela
acao combinada do jato e do resfriamento natural causado pela expansdo do metal a deixar
orificio os pds resultantes sdo recolhidos por meio de succéo.

- Decomposicdo Eletrolitica este processo permite obter uma grande variedade de pds

metalicos. Ha dois métodos para obtencdo por eletrodeposi¢do sdo eles (THUMMLER;
OBERACKER, 1995):
1- O processo resulta na formacéo de um deposito esponjoso de pequena aderéncia o qual

pode ser mecanicamente desintegrado em particulas finas.



Figura 10. Representagdo esquematica das etapas do MP.
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Fonte. Adaptado de THUMMLER; OBERACKER, 1995.
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2- Ocorre a deposicdo de uma camada densa, macia e quebradica no metal, onde esta pode
ser moida. Os pos resultantes sdo muito puros, como excelentes propriedades.

- Processos Mecénicos: A pulverizagdo mecanica ou moagem é aplicada em metais duros e

quebradicos, como o ferro e bismuto eletrolitico ou em alguns metais reativos como berilio e
hidretos metalicos.

Entretanto, esses processos mecanicos, sdéo mais aplicados como operagfes complementares
as producbes de pds. Pode se resumir os objetivos desse processo como segue (ASM
HANDBOOK, 1998; THUMMLER; OBERACKER, 1995).

- Reducdo do tamanho de particula do pé.

- Modificagdo da forma da particula.

- Aglomeracao de po.

- Formacéo mecanica de ligas.

- Modificagéo de propriedades, como densidade, velocidade de escoamento, etc.

O principio da moagem € provocar um choque entre o material a ser reduzido e uma massa
dura. Um exemplo € representado pelo moinho de bolas, que consiste em tambores rotativos
qgue contém esferas metalicas resistentes ao desgaste. O material e inserido no tambor, a
velocidade da rotacdo deve ser controlada, para que se tenha um movimento sobre o material e
as esferas tenham a velocidade, para que ndo ocorra centrifugacéo e nem permanecam imoveis
dentro do tambor.

No decorrer da moagem, as particulas sofrem reducdo de tamanho devido ao impacto entre
elas e com os componentes de moagem, sendo estes, os agentes moedores (esferas), e 0
recipiente de moagem (jarro) (DUSHKIN, 2010).

As particulas sofrem vérias transformacgdes neste processo: Deformacdo pléstica
(esmagamento da particula), soldagem a frio das particulas (formacéo de particulas compostas),
soldagem a frio dos agregados (homogeneizacdo) e refinamento da microestrutura dos

agregados, com ilustrado na Figura 11.
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Figura 11. Etapas das transformac6es do processo de moagem de misturas de pos.

Posinicimz  Achatamento de Predomininca  Formacio de Solda em Balango entre
particulas de zoldagem particulas aleatorio soldagem fratwra
eduiaNiais
Adaptado de (GILMAN; BENJAMIN, 1983; THUMMLER; OBERACKER, 1995)
Composi¢oes de materiais frageis tém pouca predisposicao para deformacéao pléstica,
causando entdo a fratura das particulas, elevando a area superficial (STEINIKE; TKACOVA,

2000).

4.2.2 Mecanismos de Moagem de Pos
O mecanismo de moagem ¢é caracterizado pela soldagem e fratura repetitivas das
particulas de po entre a superficie das esferas de colisdo e o jarro durante a moagem. A extensao
deste processo € micro forjamento individual e sua influéncia sobre a sintese no p6 depende
principalmente do comportamento mecénico dos materiais envolvidos (MOBASHERPOUR,;
TOFIGH; EBRAHIMI, 2013; POOLE et al., 2009).

A literatura apresenta dois diferentes termos para definir o processamento de particulas de
p6s em moagem de alta energia — MAE (High Energy Ball Milling), desenvolvido a partir da
década de 1960: a Sintese Mecanica — SM (Mechanical Alloying), é a mistura de pds de
diferentes metais ou ligas, disponiveis comercialmente com particulas entre 1 a 200 um para
moagem em conjunto, com transferéncia de massa para obtencéo de uma liga homogénea, e a
Moagem Mecénica — MM (Mechanical Milling) ou Cominuicdo, que produz uma composi¢do
uniforme dos péds, a partir de metais puros, sucatas, intermetalicos ou ligas, o qual ndo requer
transferéncia de material para homogeneizagdo (SURYANARAYANA, 2001).

Segundo SURYANARAYANA (2001), ha formacgdo de uma fase metaestavel durante o
processo de MAE torna possivel a obtencdo de compdsitos com microestruturas semelhantes a

de materiais solidificados de maneira convencional com a diferenga de que a solidificacdo



31

envolve transformacdes do estado liquido para o s6lido e na MAE as transformacdes acontecem
apenas no estado solido.

4.2.3 Moagem de Alta Energia (MAE)

Ao se realizar a moagem a sua dificuldade ou a sua facilidade deve ser atribuida aos
mecanismos de moagem, sendo eles:

- Sistema Ductil-Ductil,

- Sistema Ductil-fragil

- Sistema Fragil-fragil

4.2.4 Sistema Ductil-Ductil

Se caracteriza por um sistema contendo dois diferentes pOs percussores ou mais,
(SURYANARAYANA, 2001).

A repetida ocorréncia de fraturas e soldagens nas particulas de ambos as composi¢oes,
ocasionam varias transformacdes, sdo elas: deformacdo plastica ou encruamento, soldagem a
frio das particulas entre si e nas paredes dos recipientes e refinamento da microestrutura dos
agregados (GILMAN; BENJAMIN, 1983).

O processo de moagem com componentes ducteis é dividido em cinco estagios.

No primeiro estagio as particulas dicteis equiaxiais se encontram achatadas, acontecendo
um micro forjamento resultando em particulas com o formato de flocos (flakes ) (POOLE et al.,
2009).

Em um segundo estagio tem-se 0 aumento do tamanho médio das particulas, 0 aumento da
area de superficie das particulas como resultado de uma soldagem a frio dos pds, resultando em
microestrutura sanduiche.

Durante um terceiro estagio com o aumento do tempo de moagem, o tamanho de particula
diminui por causa da fratura, as particulas tendem a se tornar equiaxiais, com este tempo de
moagem, as particulas tornam-se mais resistentes, o encruamento ocorre devido ao aumento do
namero de discordancia na microestrutura do material, este aumento dificulta a deformacéo
plastica, consequentemente tornando o material cada vez mais fragil até atingir seu limite de
ruptura, assim ocorre um aumento da fragilidade, as particulas tornam-se fragmentadas
resultando em mais particulas com formato equiaxial (SURYANARAYANA, 2001).

No quarto estdgio as particulas apresentam uma orientacao aleatdria por causa da soldagem
na qual um nimero de orientacdo aleatoria se desenvolve em cada particula composita

(particula que ja apresenta outras soldagens a frio).
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No quinto estagio a dureza e o tamanho da particula tendem atingir um nivel de saturacao
sugerindo que a frequéncia de soldagem e fratura sé&o equilibradas. Entdo ocorre uma
diminuicdo interlamelar em cada particula com a moagem (GILMAN; BENJAMIN, 1983;
SURYANARAYANA, 2001; THUMMLER; OBERACKER, 1995)

4.2.5 Sistema Ductil-Frégil

Este sistema consiste na moagem de materiais ducteis e frageis (6xidos, carbetos, etc.)
juntos, nas etapas iniciais do processo de moagem, as particulas do p6 metalico de um material
ductil tornam-se achatados pelas colisGes entre o pd e a esfera, enquanto que as particulas
frageis ficam fragmentadas/trituradas. As particulas frageis cominuidas tendem a ser
aprisionadas pelas particulas dlcteis. O processamento das matérias ducteis-frageis por
metalurgia do pé pode ser visualizado na Figura 12, as particulas frageis tendem a ser
fragmentados, tornam-se um constituinte preso nas particulas ducteis. O componente fragil é
aprisionado ao longo do espacamento interlamelar. (FOGAGNOLO et al, 2003 e
THUMMLER; OBERACKER, 1995 e SURYANARAYANA, 2001).

Com o prosseguimento da moagem, ocorre um aumento da dureza das particulas de po
ductil, e consequentemente as lamelas sdo refinadas. A composicdo das particulas individuais
converge para a composicdo global da mistura de pé de partida. Com a moagem continua, as
lamelas tornam-se mais refinadas, o espacamento interlamelar diminui, e as particulas
quebradicas ficam uniformemente dispersas, se estes forem insolGveis, na matriz do material.
A proxima etapa € a obtencdo da estabilidade entre a deformacéo, soldagem e fratura, que obtém
boa homogeneizacéo e finalizando o processo de ligacdo mecanica (FOGAGNOLO et al., 2003;
SURYANARAYANA, 2001; THUMMLER; OBERACKER, 1995).

4.2.6 Sistema Fragil-Fragil

No sistema do tipo fragil-fragil a moagem ¢é feita por meio de choques mecénicos entre as
particulas da matriz e os corpos moedores. Durante a moagem de materiais frageis, onde ocorre
a tendéncia de fragmentar-se mais facilmente o material mais fragil incorporar-se na superficie
do material que é menos fragil, este evento é analogo ao do sistema de particulas ducteis
(SURYANARAYANA, 2001).

A moagem ocorre até que as particulas obtenham dimensdes tdo pequenas que, a partir deste
ponto, comportam-se como particulas dicteis. Esta etapa é denominada como limite de
cominuicdo, e o0s componentes frageis ndo sofrem mais reducdes dimensionais
(SURYANARAYANA, 2001).
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Figura 12. Etapas das transformacdes ocorridas no sistema ductil-fragil
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Fonte. Fogagnolo et al 2003.

4.2.7 Mecanismos de Moagem de Cavacos

A maioria dos p6s metalicos sdo produzidos pelo método de solidificacdo rapida. No entanto,
0s cavacos sdo produzidos a partir de metais fabricados pelo método de fundicdo e depois
passam pelo processo de usinagem. Existem diferencas significativas entre as propriedades do
po e do cavaco, tais como microestrutura, propriedades fisicas e mecénicas devido ao diferente
método de fabricacdo uma vez que, o cavaco sofreu deformacdes no processo de usinagem. O
cavaco apresenta regifes com maior encruamento que sao mais frageis e regides com menor
encruamento que sdo mais ducteis (CANAKCI; VAROL, 2015).

A Figura 13 mostra a evolucdo de diferentes estagios de MAE para um processo com cavacos.
A moagem de cavacos inclui quatro estagios basicos (CANAKCI; VAROL, 2015).

O estagio inicial do processo acontece as colisdes entre as esferas e o cavaco iniciando a
fragmentacdo das partes do cavaco que sofrem maior deformagdo durante o processo de
usinagem.

No segundo estégio ja com inicio da reducdo dos cavacos e ha impregnacao dos pos (particulas
que se desprenderam dos cavacos) nas particulas maiores dos cavacos com o comportamento
tipo Ddctil - Fragil, neste estagio sdo observados a existéncia de deformacdo nos pos onde néo
apresentam a soldagem a frio.

No terceiro estagio ocorrem fraturas reduzindo o tamanho de particulas grandes restantes e
todos 0s cavacos no jarro transformaram em p6s, também ocorrem neste estagio as soldagens a

frio entre as particulas.
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No estagio final o material apresenta um equilibrio entre as fraturas e as soldagens a frio
formando os p6s compositos com boa homogeneizagdo. (CANAKCI; VAROL, 2015)

Figura 13. Etapas da moagem de alta energia com utilizacéo de cavacos.
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Fonte. Adaptado de Canakci, 2015
Uma forma de avaliar a eficiéncia da moagem é pela analise de granulometria uma vez que 0s

p6s adquirem uma distribui¢do mais uniforme significando que o processo de moagem atingiu

a fase estavel.

4.2.8 Meios de Moagem

A moagem pode ser realizada em meio Umido ou seco, este meio influi nos resultados do
processamento. A utilizagdo de um meio Umido ocasiona desgaste do conjunto de moagem e
pode apresentar contaminagéo devido ao desprendimento de material do conjunto, porém se a
condicdo de moagem for autdgena, quando os corpos moedores sdo particulas maiores do
préprio material a ser moido, a composi¢do apresentara menor grau de impurezas, entretanto,

estes elementos a serem moidos oferecem maior facilidade na homogeneizacdo, sdo geradas



35

particulas com grande area superficial em menor tempo de moagem, e também as particulas
aglomeradas neste processo séo separadas com maior facilidade (GROZA et al., 2007).

O efeito da contaminagdo em meio seco € menor, onde o desgaste dos corpos moedores é
muito inferior, porem apresenta re-aglomeracdes, em funcdo da frequéncia das fortes cargas
elétricas presentes na superficie das particulas (GROZA et al., 2007).

Existem uma variedade de equipamentos de moagem e de moagem de alta energia, tendo
como diferenca a energia de impacto entre os corpos moedores, controle de atmosfera, variacdo
da capacidade do jarro, a presenca ou ndo de um sistemas de resfriamento, estas diferencas
tornam os equipamentos mais eficiente(SURYANARAYANA, 2001).

Abordaremos abaixo o tipo de moinho de alta energia utilizado neste trabalho.

4.2.8.1 Moinho Planetario

Este moinho muito comum em laboratdrio devido a sua maior capacidade de carga, onde é
possivel inserir centenas de gramas. Onde seu funcionamento é um disco rotativo com um jarro
fixado onde este jarro rotaciona em sentido oposto do disco, como um movimento de translacéo,
semelhante ao de um sistema planetario (ASM, 1998).

Este tipo gera uma forca centrifuga que ocasiona grandes choques que alternam entre as
esferas, 0 material a ser moido e a parede interna do jarro, provocando o impacto que ocorre
dentro dos recipientes moedores conforme é representado na figura 15. Este tipo de moinho
apresenta menor energia de moagem em comparacdo como o0 moinho Atritor, algumas
vantagens deste moinho é a operacao em meio seco ou Umido, facilidade de manuseio. (ASM,
1998; SURYANARAYANA, 2001).

Figura 14. Esquema do movimento dos agentes moedores no moinho tipo Planetario.

Disco de suporte

Forca Ceatrifuga

Material

Fonte: Adaptado de SIVASANKARAN. S, 2014
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4.2.9 Variaveis do Processo de Moagem

O processo de moagem envolve vérias variaveis tais como: tempo de moagem, velocidade
de moagem, temperatura de moagem, atmosfera, relagdo de massa/esfera e agentes de controle
de processo (ACP), o aprimoramento e entendimento destes parametros sdo fundamentais para
obter as propriedades que se desejam e também sdo fundamentais para o processamento ideal
do produto desejado (SURYANARAYANA, 2001).

4.29.1 Tempo de Moagem

A definicdo do tempo de moagem tem grande influéncia no processo, pois o tempo influéncia
no equilibrio entre a fratura e a soldagem a frio das particulas, influenciando na mudanca do
tamanho de particula. Desta forma é possivel definir o tempo adequado para se obter a
diminuicdo desejada. O tempo de moagem e definido em funcéo do tipo de material, do tipo de
moinho, da velocidade de moagem, da relacdo massa/esfera e da temperatura. O excesso de
tempo de moagem poderd apresentar contaminacdo no material uma vez que 0S COrpos
moedores poderdo se desgastar e também pode ocorrer a presenca de fases indesejaveis
(MADAVALLI et al., 2014a; SURYANARAYANA, 2001).

4.2.9.2 Velocidade ou Frequéncia de Moagem

A velocidade de moagem ou rotacdo por minuto do Moinho (Rpm) é um parametro
importante, pois em uma velocidade muita baixa ndo ocorre movimentacdo suficiente da esfera,
e muito alta ocorre a centrifugacdo das esferas, em ambos 0s casos ndo ocorre 0s impactos
necessarios para que a moagem aconteca, esta € uma das varidveis que gera a eficiéncia da
moagem, ou seja, a frequéncia e a energia cinética dos choques gerados durante a moagem estdo
diretamente ligadas ao tempo de moagem, uma vez que a velocidade de choque das esferas de
moagem depende do tipo de moinho utilizado (SURYANARAYANA, 2001). O aumento da
velocidade tem como resultado um aumento da temperatura podendo até levar o material a
temperatura de fusdo, o aumento da temperatura € favoravel em ocasides em que a
homogeneizacdo e a formacdo da liga é desejada, mas ao contrario, acelera processo de

transformacédo podendo resultar em solucdes solidas supersaturadas (YANG et al., 2001).

4.2.9.3 Temperatura de Moagem
A temperatura € um parametro importante. Uma vez que os processos de difusdo estdo
envolvidos na formacdo de fases de uma liga independentemente. A temperatura de moagem

tem funcéo significativa no processamento de particulas de ligas metalicas, visto que regimes
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de difusdo s&o inerentes a formacéao de fases amorfas, cristalinas, intermetélicas e reducdo de
tamanho de cristalitos (SURYANARAYANA, 2001).

Muitos defeitos cristalinos sdo gerados durante a moagem de alta energia, tais como
discordancias, vazios, falha de empilhamento e aumento de contornos de gréo, todos devido a
alta deformacéo induzida nas particulas. (TORRES; SHAEFFER, 2010).

A moagem por muito tempo apresenta aquecimento dos corpos de moagem, esse aumento
de temperatura € em razdo do tipo de moinho utilizado e as propriedades do material, tanto que
recomendavel que se realizar paradas no moinho para que nédo atinja temperaturas altas ou o
ponto de fusdo do material. Apenas para trabalhos onde a determinagdo de ocorréncia ou nao
da formacdo de fases devido a variacdo de temperatura durante a moagem é empregado

aquecimento ou resfriamento premeditado do conjunto de moagem (BECKER, 1987).

4.29.4 Atmosfera de Moagem

O contato com do material com a atmosfera presente no interior do jarro provoca alteractes
na geometria e na composicdo do poé resultante, também pode ocorrer oxidacdo. Quando a
presenca de Oz é predominante, pode ocorre incorpora¢do do mesmo, formando uma camada
de 6xido que varia em funcdo do nivel de contaminacdo (MADAVALI et al., 2014,
SURYANARAYANA, 2001).

O controle da atmosfera do jarro durante a moagem é realizado por meio de introducédo de
gases inertes, o tipo do gas € inerente ao material. Dependendo do material podem ocorrer
reacOes indesejadas, o uso de argbnio de alta pureza tem sido bastante viavel nos casos de
controle de contaminacdo (ASM, 1998; SURYANARAYANA, 2001).

4.2.9.5 Relacdo de Massa/Esferas

A massa de esferas tem relacdo direta como a energia imposta no material a ser moido, sendo
guanto maior a massa de esferas maior a energia imposta. A relacdo massa/esfera varia de 1:1
até 220:1, sendo 1 grama de material para 10 gramas de esferas, embora a relacdo usual para
jarros com baixa capacidade é de 10:1, e para jarros com maior capacidade a relacao
normalmente empregada pode variar de 50:1 até 100:1. O tempo de moagem é inversamente
proporcional a nimero de esferas dentro do moinho, pois quanto maior o numero de esferas,
maior sera o nimero de colisdes por unidade sob as particulas do material a ser moido entre as
esferas, portanto maior serd a energia de impacto. E interessante que o jarro tenha
aproximadamente um terco de seu espaco interno livre, para que ocorram de fato as colisdes
com maior energia (SURYANARAYANA, 2001).
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4.2.9.6 Agentes Controladores de Processo (ACP's)

Durante o processo de moagem as particulas de p6 se chocam repetidas vezes com as esferas
e como as proprias particulas do material, onde podem ocorrer soldagens a frio em funcéo das
altas deformacdes plasticas provocadas pelos corpos moedores, esta reacdo ocorre com mais
frequéncia nos materiais ducteis (SURYANARAYANA, 2001).

Para evitar a soldagem a frio sdo empregados agentes controladores de processos (ACP's),
estes sdo aditivos de superficie que tem como funcéo controlar/equilibrar ou até mesmo reduzir
0 evento de soldagem e fratura ocorrido durante a moagem (HOSSEINI-GOURAJOUBI et al.,
2015; SURYANARAYANA, 2001).

A fungdo especifica dos ACP's durante a moagem € a alteracdo das caracteristicas fisicas
superficiais (adsor¢do) das particulas deformadas, esta impede a conexao perfeita entre os
fragmentos, evitando ou reduzindo a soldagem a frio (HOSSEINI-GOURAJOUBI et al., 2015).

Sendo que a energia exigida para o processo de reducdo de tamanho das particulas é dada

pela equacado 4-1:

E=y*AS 4-1

Onde, E é a energia requerida,

y é a energia superficial especifica

A4S é a variagdo da area superficial

A reducdo da energia superficial resulta em producdo de menores tamanhos de particulas e
menores tempos de moagem (SURYANARAYANA, 2001). Uma grande variedade de ACP's
sdo empregados, variando de 1 a 3 % do total da carga de p6 (CANAKCI; VAROL; OZSAHIN,
2013). Os mais utilizados sdo: cido esteérico, metanol, acetato etilico e polietileno glicol,
hexano, Tolueno (HOSSEINI-GOURAJOUBI et al., 2015). Em pesquisas realizadas os ACP’s
mais utilizados para a moagem de aluminio sdo metanol com quantidade de 3,2ml e acido
estedrico com 3% em peso conforme os pesquisadores: KARUNANITHI, BERA e GHOSH
(2014), VAROL, CANAKCI e OZSAHIN, (2014), NAEEM et al, (2014),
MOBASHERPOUR, TOFIGH e EBRAHIMI (2013), HERNANDEZ-MARTINEZ et al.,
(2015), RAMEZANI e NEITZERT, (2012), AHAMED e SENTHILKUMAR, (2010),
SIVASANKARAN et al., (2011),(SURYANARAYANA, 2001).

A Tabela apresenta o resume os trabalhos mencionados e os paramentros utilizados na

moagem em seus respctivos trabalhos.
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Tabela 4. Com os resumos dos trabalhos mencionados

Moagem
Pesquisador Ano Material  Relacdo Tempo (h) Rpm Adicdo
Karunanithi, Bera e Ghosh 2014 AAT7075T6 10 20 200 a 300 TiO;
Varol, Canakci e Ozsahin 2014  AA 2024 10 10 400 B.C
Naeem e outros 2014 AI'Z&MQ' 10 10 350 Niquel
Mobasherpour, Tofigh e Ebrahimi 2013  AA 7075 15 20 250 AL,03
Hernandez-Martinez e outros 2015  AA 7075 20 33-80 120 ZrO;
Ramezani e Neitzert 2012 Aluminio 10 0,5-20 200-250 -
Ahamede Senthilkumar 2010 AA6063 10 40 300 Y203
Sivasankaran e outros 2011  AA6061 10 40 280 TiO,

Fonte. Prépria autoria.
4.2.10  Piroforicidade

O termo piroforicidade se refere a tendéncia que uma substancia tem de entrar em
combustéo de forma espontanea quando exposta a atmosfera oxidante. Nos metais, a platina, o
aco, o titanio, o magnésio, o cobalto, o niquel e o aluminio sdo considerados altamente
piroféricos. Particulas finas sdo mais propensas a igni¢do e a nuvem de p6 gerada por essas
particulas tendem a ser explosivas.

Os po6s desses materiais sdo classificados em trés categorias diferentes, baseados no risco
de combustdo. O primeiro grupo, dos altamente explosivos, é constituido pelo magnésio e o
aluminio, o segundo grupo é constituido pelo aco e possui perigo médio de explosdo e por fim
o terceiro grupo é composto pelos demais metais ja citados e possuem baixo perigo de explosédo
(PURI, 2008).

A medida que o tamanho da particula diminui, a reatividade das particulas ¢ aumentada,
uma vez que ha o aumento da area superficial do material e a diminuicdo na escala de tempo de
difusdo (ou seja, a difusdo ocorre de forma mais rapida). Por isso que particulas finas e secas
produzidas a partir de técnicas de moagem podem causar combustdo iniciadas pela exposicao
do material ndo oxidado a atmosfera (J.KONDIS, 1976).

Segundo Glassmanatall 1992, a piroforicidade ocorre quando a energia liberada pela
formacdo de uma camada de oxigénio sobre finas particulas é suficiente para aquecer o metal a

sua temperatura de ebulicdo e vaporiza-lo.

4.2.11 Compactacao
A compactagdo consiste na introducdo do pé em uma matriz rigida podendo conter um

puncédo ou dois. A matriz que possui dois é composta por um inferior e outro superior.
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O processo consiste da aplicacdo de uma pressdo, onde é elevada a carga até atingir
densidade e resisténcia mecénica suficiente para a extracdo do molde. O material apés a
compactacdo e conhecido como corpo verde (VAROL; CANAKCI; OZSAHIN, 2014).

A prensagem pode ser divida em trés ciclos como (VAROL; CANAKCI; OZSAHIN, 2014):

- Preenchimento da matriz;

- Aplicacéo de presséo sobre o puncgéo para se obter densidade;

- Retirada da puncéo/peca do interior da matriz,

Conforme ilustra a Figura 15 respectivamente observamos cada ciclo.

Figura 15. Etapas do ciclo de prensagem

Encher Prensar Ejetar

J
Fonte: Adaptado de GKN SinterMetals (2017).
No processo de prensagem ocorre a diminui¢do do tamanho e do volume dos poros por meio
de trés mecanismos (ALBARO, 2000b; ARYANPOUR; FARZANEH, 2015):

e Mecanismo 1: Reordenacdo e deslocamento das particulas, resultando na
reducdo dos poros e do volume ocupado por eles;

e Mecanismo 2: Redugdo do volume total da peca e do tamanho dos espagos
intergranulares devido a deformacdo plastica;

e Mecanismo 3: Diminui¢do do volume e reorganizacdo das particulas visando
obter o m&ximo empacotamento possivel.

Para melhor compreenséo a Figura 16, esta ilustra os mecanismos citados acima.
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Figura 16. Etapas do ciclo de prensagem

Preenchimento Granulo

do molde
Mecanismo | —
Mecanismo |l =
Mecanismo lll —»
Maximo
empacotamento

Fonte: Adaptado de (ALBARO, 2000b).

Na retirada da pega compactada s@o gerados defeitos como densificagdo néo
homogénea, tensao residual ou trincas. Estes defeitos como tenséo residual e as trincas podem
surgir apés a liberacdo da carga aplicada em consequéncia da deformacdo ndo uniforme
ocorrida durante a compactacdo, e também o atrito com a parede interna da matriz pode causar
trincas de laminagdo, tais defeitos influenciam também nos processos posteriores, gerando
distor¢des dimensionais e alteracbes nas propriedades mecéanicas (ZHOU et al., 2013). A
correta aplicacdo da pressdo de compactacdo é de grande importancia, pois a carga aplicada sob
0 po confinado na matriz influéncia na caracteristica da porosidade e na resisténcia mecanica
do compactado a verde, ou seja, a compreensao deste aspecto leva controle das propriedades
dos compactados (FREIRE et al., 2004).

As técnicas mais comuns de compactacao sdo: a prensagem uniaxial simples e de dupla

acao, a prensagem isostatica a frio e a quente. Predominando industrialmente a compactagéo
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uniaxial e suas varia¢des (LENEL, 1980). A escolha do método mais adequado é em funcgéo da
aplicacdo, da escala de producdo e do custo da operagdo (ANGELO; SUBRAMANIAN, 2008).

42.11.1 Prensagem Uniaxial de Simples A¢ao

A prensagem uniaxial de acdo simples, 0 p6 € compactado por meio da aplicacdo de
pressdo na direcdo uniaxial por meio de um ou varios puncées, conforme ilustrado na Figura
17 (ALBARO, 2000a; BRISTOT; BRISTOT; GRUBER, 2014; UPADHYAYA, 1997).

No fim do processo de compactacdo, o puncgao superior € retirado e a pungdo inferior é
elevado, realizando assim a retirada da peca ja prensada do interior da matriz, porém o atrito
gerado pelos componentes: pec¢a, puncdo e paredes internas da matriz, durante 0 movimento
pode ocasionar trincas, devido aos gradientes de tensdo e variacdo de densidade, conforme
demonstra a Figura 18, ja a Figura 19 apresenta a heterogeneidade de densidade causada pelo
atrito com a parede interna da matriz (BRISTOT; BRISTOT; GRUBER, 2014; UPADHYAYA,
1997; ZHOU et al., 2013).

Figura 17. Principio de funcionamento da prensagem uniaxial de simples a¢&o

Fonte: (ALBARO, 2000a)

Figura 18. Esquema da representacdo da for¢a da ejecdo da puncéo inferior.

L

~” ATRITOADESIVO /

FORCADEEJECA0 ———p

ATRITO DE DESLIZAMETNO

MOVIMENTODAPUNCAO ——

Fonte: Adaptado de (HOGANAS, 2013)
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Figura 19. Linhas de densidade aparente constante de simples acdo (kg/m?). 103
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Fonte: Adaptado de (ALBARO, 2001)

A pressdo aplicada é em funcéo do material que esta sendo compactado, este material possui
limites parciais que definem a densidade que podem ser obtida, tais como geometria das pecas,
gue possuem paredes de secdo fina ou puncdes com saliéncias na face, situacdes deste tipo sdo
concentradoras de tensdo. (UPADHYAYA, 1997).

O atrito causado pelo p6 nas paredes da matriz durante 0 momento em que o po é prensado,
gerada tensdes axiais muito maiores nas extremidades superior e inferior do compactado do que
em outra regido do compactado, propiciando entdo uma zona de menor densidade entre as faces
extremas, esta regido € referida como zona neutra, sendo assim compactados com secdes finas
e de longa extensdo sdo frageis antes de serem sinterizados (HOGANAS, 2013).

Em pesquisas na atualidade os pesquisadores MOBASHERPOUR; TOFIGH; EBRAHIMI,
2013; NAEEM et al., 2014, SCHAFFER; SERCOMBE; LUMLEY, 2001; PIECZONKA et al.,
2012; POOLE et al.,2009; conseguiram bons resultados utilizando forcas de 200, 240, 300 e
360 , 590, 620 Mpa.

4.2.11.2 Prensagem Uniaxial de Dupla Ac¢éo

Este método é empregado quando a peca a ser fabricada possui espessura maior em relagao
a prensagem uniaxial de simples acdo, neste método ha a aplicacdo de carga simultanea dos
puncdes, onde ambos os pungdes o superior e o inferior se movimentam durante a aplicagao de
pressao, a extracao da peca e feita por meio de outro movimento do pungéo inferior, conforme
ilustrado na Figura 20 (ALBARO, 2000a; BRISTOT; GRUBER, 2014; UPADHYAYA, 1997).
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Figura 20. Principio de funcionamento da prensagem uniaxial de dupla agéo.

__Pungao
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— P
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Inferior

Fonte: Adaptado de (UPADHYAYA, 1997).
Com este processo a heterogeneidade da densidade é representada pelas linhas de
densidade aparente que surgem em ambas as faces a superior e inferior do compactado, como
ilustra a Figura 21 (ALBARO, 2001).

Figura 21. Linhas de densidade aparente constante de dupla agdo (kg/m?).
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Fonte: Adaptado de (ALBARO, 2001)

4.2.12  Sinterizacao

O processo de sinterizacdo € utilizado para se obter densidade controlada dos materiais e
componentes metalicos ou ceramicos, por meio de aquecimento, € um processo termodinamico
de ndo equilibrio em que o p6 compactado, adquire estrutura sélida por meio da reducéo da area
superficial e da massa especifica (ASM HANDBOOK, 1998; DUSHKIN, 2010).

A peca final adquire resisténcia mecénica devido a difusdo atdmica ocorrida entre as

particulas que estdo em contado, este processamento pode ser realizado em atmosfera
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controlada ou ambiente, pode ser utilizado: vdcuo ou em um gas inerte, neste processo o
material apresenta uma reducéo volumeétrica apds a sinterizacdo, que é devido a eliminagéo dos
vazios encontrados entre as particulas (MOHAMMADI; SIMCHI; GIERL, 2010).

A sinterizacdo tem como objetivo a producdo de corpos com densidade préxima dos
materiais fundidos, com as vantagens de controle de: tamanho de gréo, poros, da distribuigéo e
homogeneizacdo das fases presentes, obtendo pecas sinterizadas com reprodutibilidade, tendo
como premissa a producao de um corpo totalmente denso, com uma estrutura de gréos refinados
(SUK-JOONG L.KANG, 2005).

4.2.13  Tipos de Sinterizacéo

O processo de sinterizacdo pode ser dividido em duas classes: por fase liquida (transiente)
ou por fase solida.

A sinterizacdo por fase liquida acontece quando ha a presenca de fase liquida no compactado,
ou seja, quando esta atinge sua temperatura de fusdo que € inferior a do pé compactado. A
sinterizagdo em estado solido se da quando o p6 compactado adquire total densificacdo na
temperatura de sinterizacdo, ou seja, quando todos os elementos do sistema estdo em estado
solido, conforme € ilustrado na figura 23 (SUK-JOONG L.KANG, 2005).

Figura 22. Esquema dos Vvarios tipos de sinterizagdo

T
- Sinterizagio cm fase liquida
Tm.A /
: Sinterizagio em fluxo viscoso
E Tm.B
§ Y st Sinterizagio em fase
R — i liquidatransiente
g T2 \/
g .
21 -.’-1 b i om cstado
A X4 B
Compeosigio

Fonte: Adaptado de (SUK-JOONG L.KANG, 2005).

4.2.13.1  Sinterizagdo em Fase Liquida

A sinterizacdo por fase liquida acontece devido a presenca de liquido na estrutura, esta fase
se forma em funcdo da alta temperatura alcancada durante a sinterizagdo, onde a temperatura
de sinterizacdo imposta € mais alta que o ponto de fuséo, de pelo menos um dos materiais, ou

ainda pela reagdo ocorrida por pelo menos dois componentes do sistema ( SUK-JOONG
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L.KANG, 2005). A mudanca da microestrutura durante a sinterizacdo de faze liquida é mais
répida do que a por estado sélido porque o transporte de matéria é mais rapido através do liquido
(SUK-JOONG L.KANG, 2005).

Este método € bastante eficaz na densificacdo de materiais de dificil sinterizacdo por estado
solido e também para producao de materiais compositos (GILMAN; NIX, 1981; GUO; YANG,
2004) A presenca da fase liquida favorece a ligacdo das particulas metalicas entre si e diminui
a porosidade do material.

O molhamento das particulas € imprescindivel para a sinterizacdo em fase liquida, para que
ocorra tal efeito o liquido deve ter baixa tensdo superficial, caso contrério ndo havera contato
satisfatorio do liquido com a particula. O angulo formado entre uma gota do liquido e uma
superficie plana da particula deve ser menor do que 90° este fator é levado em consideracao
devido ao fato de que a boa aderéncia entre as particulas € em funcéo do grau de molhamento
de acordo com a Figura 23 (GUO; YANG, 2004; RAHAMAN, 2003).

Figura 23. llustracdo do molhamento entre um liquido e um sélido

8<90° =bom Molhamento

2>90" =Molhamento
Pobre
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ix\\&'\\‘m Molhamento

Completo

Fonte: Adaptado de (GOMES, 1995; RAHAMAN, 2003).

4.2.13.2 Estagios da Sinterizacdo em Fase Liquida

Os estagios da sinterizacdo séo:

- Misturas dos Pés

- Rearranjo, onde acontece a formacdo do liquido e do espalhamento

- Re-precipitacdo, onde acontece a difusao, crescimento de gréos

- Estado solido

No estagio de rearranjo, as particulas solidas sdo adsorvidas pelo liquido recém formado,

favorecendo o rearranjo do particulado e densificacdo da estrutura, desta forma o liquido flui
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por capilares, em funcéo da diferenca de pressao entre os canais capilares entre as particulas,
conforme ilustrado Figura 24 (GERMAN, 1996; SUK-JOONG L.KANG, 2005).

O segundo estadgio € de solucdo/reprecipitacdo, nesta fase o rearranjo diminui
consideravelmente e a solucgéo de precipitacdo se torna 0 mecanismo dominante. A densificacdo
e engrossamento ocorrem simultaneamente, e sdo seguidas da acomodacgdo dos gréos que
sucedera apenas com a solubilidade da fase solida no liquido, também ilustrado na Figura 24
(GERMAN, 1996; RAHAMAN, 2003).

Figura 24. llustracdo do modelo tedrico dos estagios da sinterizacdo em fase liquida

Mistura de pos

matenal base
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Formagdo de hquido
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i acomodagdo de forma dos grdos

A q*-‘l‘ 111, Estado sOhido

* | Eliminagdo de poros,
crescimento de grios e
crescimento de contatos

Fonte: Adaptado de (GERMAN, 1996)

Na sequéncia, parte das particulas da fase solida é dissolvida e difundida no liquido formado,
precipitando-se em regides energeticamente favoraveis conforme mostra a Figura 25, onde (a)
é 0 achatamento de contato, é a (b) dissolucdo de gréos finos e (c) difusdo no estado sélido
(GERMAN, 1996).

No proximo estagio, parte das particulas da fase solida é dissolvida e difundida no liquido
formado, precipitando-se em regides energeticamente favoraveis conforme mostra a Figura 25.

No ultimo estagio de sinterizacdo em estado solido, que ocorre quando a estrutura ndo esta

totalmente densificada, consistindo no engrossamento do pescoco entre as particulas em contato
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e no fechamento dos poros e ocorre a contracdo da estrutura. Com contragao da estrutura ocorre

o fechamento dos poros residuais e a densificacdo final da estrutura (GERMAN, 1996).

Figura 25. llustracdo dos mecanismos de acomodacdo e crescimento de pescoco.
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Fonte: Adaptado de (GERMAN, 1996).

4.2.13.3  Sinterizacdo em Estado Sélido

Na sinterizacdo em estado solido acontece uma diminuicdo da energia relacionada com a
superficie do pd, esta reducdo € devido a reducdo da area superficial em funcdo do aumento no
tamanho médio das particulas, outra maneira é a criacdo de contorno de grdos o que reduz o
contato entre as particulas favorecendo a densificacdo (BARSOUM; BARSOUM, 2002;
GILMAN; BENJAMIN, 1983; HOGANAS, 2003).

Vaérias formas de transporte de materiais sdo possiveis, como por fluxo viscoso, também por
difuséo atdmica ou por vapor. A densificacdo é obtida por meio do aumento da &rea de contato
entre as particulas e melhor empacotamento, porém ndo dependem do tipo de transporte de
matéria (BRITO; MEDEIROS; LOURENCO, 2007; GILMAN; BENJAMIN, 1983;
UPADHYAYA, 1997).

4.2.13.4  Mecanismo de transporte de Matéria no Estado Sélido

O transporte acontece devido a reducédo da energia livre do sistema relacionada a superficie
dos pos, é em funcdo de fluxo de matéria em resposta ao potencial termodinamico de
sinterizagdo denominado como mecanismo de transporte de matéria no estado solido
(GERMAN, 1996).

Este processo se desenvolve devido a acdo simultanea de uma série de mecanismos, que tem
como consequéncia uma condi¢do mais estavel e varias mudancas microestruturais. Sao eles
ilustrados na Tabela 5 (GERMAN, 1996).



Tabela 5. Mecanismos de transporte de matéria durante a sinterizacao.

Mecanismos de - Parametro
Fonte Dissipador .
transporte relacionado
I Contorno Parametro de
1.Difus&o pela rede do grio Pescoco difusividade, Dy
2. Difuséo pelo contorno de  Contorno Difusividade do
x x Pescoco contorno de
gréo do gréo <
gréo, Dy
L Gréo L
3. Fluxo de viscosidade . Pescoco Viscosidade, #
(inteiro)
4. Difusdo pela superficie Superf|~C|e Pescoco leusw!d_ade ga
do gréo superficie, Ds
I Superficie Parametro de
5. Difusao pela rede do grio Pescoco difusividade, D,
6. Transporte de fase gasosa:
6.1. Superficie D|fere[1(;a de
< < x Pescoco pressdo do
Evaporacao/condensacéo do gréo
vapor, 4p
6.2. Difusdo gasosa Superf|~C|e Pescoco D|fu5|,V|dade do
do gréo gas, Dy

Fonte: Adaptado de (GERMAN, 1996).

A Figura 26 ilustra o empescocamento entre duas particulas.

4.2.13.5

Figura 26. Modelo de transporte de matéria durante a sinterizacéo

(D, or
N

A=)

Fonte: Adaptado de (SUK-JOONG L.KANG, 2005)

Estagios da Sinterizacdo em Estado Solido
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A sinterizacdo em estado solido e divido em trés estagios, sendo eles: inicial, intermediario

e final, conforme mostra a Figura 27.

Figura 27. llustracdo do modelo tedrico dos estagios da sinterizacdo por fase sélida
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a) ESTAGIO INCIAL by ESTAGIO INTERMEDIARIO ¢) ESTAGIO FINAL

Fonte: Adaptado de (BRITO; MEDEIROS; LOURENGO, 2007).
No estdgio inicial ha a formagdo de contato inter-particulas seguido pela formacdo de

pescoco até o momento onde estes se interferem. O estagio intermediario é definido pela grande
densificacdo do compactado e pela diminuicdo do didametro dos poros interligados. E por fim o
estagio final onde ocorre o isolamento dos poros nos contornos do gréo e eliminacéo gradual
da porosidade (GOMES, 1995).

4.3 Adicao de Carbonetos

Grande nimero de pesquisas tem sido realizado com comp0sitos que possuem uma matriz
de metal sinterizado juntamente com particulas ceramicas incorporadas, estas denominadas
oOxidos ou carbetos como Al203, Vanadio, Nidbio, Tungsténio. Os carbetos possuem o carbono
combinado com elementos menos eletronegativos de um metal ou de um semimetal o que
ocasiona a melhora das propriedades como a resisténcia ao desgaste. Os carbetos apresentam
boas caracteristicas: alta dureza e maior resisténcia do que acos de alta resisténcia. Tais
particulas tem atraido interesse, devido as suas excepcionais propriedades mecanicas, fisicas e
quimicas, com o objetivo de aumentar a eficiéncia da MAE e a resisténcia mecénica do material
(ANGELO; SUBRAMANIAN, 2008; CABEZA et al., 2017)

Uma melhor eficiéncia na MAE decorre do fato de que muitas ligas possuem particulas
ducteis, como o préprio aluminio, em contraste com carbetos que possuem alta dureza,
formando um sistema Ductil-Fragil. Durante o processo de moagem, fatores como as colisdes
ocorridas entre 0s materiais e esferas e tambem o fato das particulas duras de carbetos se
incorporam a matriz ductil, criando tensées sobre matriz levando-a a ruptura, figura 28 Tal
processo favorece a producdo de um particulado com dimensdes micro e nanométricas
(SURYANARAYANA, 2001).
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Figura 28. TensGes criadas com adicdes de carbetos
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Fonte: Propria Autoria
A insercdo destes carbetos na matriz do material tem o beneficio de aumentar a resisténcia

mecanica do composto barrando o movimento das discordancias que ficam obrigadas a
seguirem trajetdrias alternativas ou até se dividirem sendo necessaria uma maior energia para
superar este obstaculo. Assim, como consequentemente deste processo, a dureza e resisténcia
mecénica do material aumentam devido a maior dificuldade de se deformarem plasticamente
(ASM HANDBOOK, 1998; PADILHA, 2000).

Pesquisas realizadas por Abenojar et al 2003, a adicdo de carbetos na moagem, como NbC
e VC, na proporcdo de 1,5 a 3 % do volume, pode ser uma boa alternativa para o aprimoramento
de propriedades mecanicas, corrosivas, triboldgicas, esta relacionada a sinterizacdo do material,
como a densidade. A adicdo de particulas de ceramica rigida, tais como 6xidos, carbonetos e
nitretos, introduzidas na matriz de base de liga de aluminio, aumentam a resisténcia mecanica,
resisténcia a fadiga e ao desgaste (BERA et al., 2013; KARUNANITHI; BERA; GHOSH,
2014).

Neste sentido abordaremos sobre os carbetos utilizados neste trabalho.

4.3.1 Carbeto de Niobio (NbC)

O carbeto de nidbio é um metal refratario que apresenta elevado médulo de elasticidade
e alto ponto de fusdo, acima de 3000°C (SOMIYA et al., 2003).

O nidbio é um elemento de liga para acos de alta resisténcia e acos inoxidaveis. Nesses
metais, 0 nidébio forma um agente que controla a microestrutura de forma a melhorar as
propriedades mecénicas do material. Muitos estudos sdo realizados a respeito da sinterizacéo
de metais com adi¢bes de cerdmicos duros, como NbC, com o objetivo de produzir um

composto mais resistente ao desgaste (SOMIYA et al., 2003; WOYDT; MOHRBACHER,
2013)
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4.3.2 Carbeto de Vanadio (VC)

O carbeto de vanadio é um composto inorganico ou também definida como uma ceramica
refrataria extremamente dura. Segundo ASM METALS HANDBOOKS, 1998 é possivelmente,
0 carbeto metélico conhecido de maior dureza.

O carbeto de vanadio possui excelentes propriedades fisicas e mecanicas, tais como
dureza elevada, excelente resisténcia ao desgaste, boa resisténcia a corrosdo, excelente
resisténcia a alta temperatura, alta estabilidade quimica e estabilidade térmica mesmo em altas
temperaturas, € um dos maiores atrativos deste carbeto. E comercialmente usado em brocas e
ferramentas de corte, além de aplicado como filme para recobrimento de acos. A boa
estabilidade do carbeto de vanadio retarda eficazmente o crescimento de grdo. Geralmente, o
aumento do teor de vanadio (quando em equilibrio com carbono) facilita a sinterizagéo
(MAHAJAN et al., 2013; KURLQV et al., 2013).

As propriedades fisicas, mecanicas e térmicas do VC podem ser vistas na tabela 6 (ASM
Engineered Materials, 1994).

Tabela 6. Propriedades fisica, mecanica e térmica do VC.

Propriedade Valor
Densidade 5.77 g/cm?3
Peso Molecular 62.953 g/mol
Dureza Rockwell A 91
Microdureza Vickers 2950

Modulo de Elasticidade 268 - 420 GPa

Coeficiente de Poisson 0,22

Modulo de Cisalhamento 157 GPa

Ponto de Fusao 2810°C
Ponto de ebulicdo 3900°C
Estrutura cristalina Cubica

Fonte. ASM Engineered Materials, 1994.
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4.4 A Técnica do Projeto e Anélise de Experimentos (DOE)

Entres os problemas que um pesquisador/experimentador pode enfrentar um dos mais
comuns é a determinacdo da influéncia de uma ou mais variaveis sobre uma outra variavel de
interesse. Na estatistica diz-se que ha o interesse de descobrir como a resposta € influenciada
por fatores, estes chamados de entrada. Isto € demonstrado esquematicamente por meio da
Figura 29 que mostra que as variaveis de entrada atuando sobre um sistema em estudo,
influenciam nas respostas (variaveis de saida). O sistema ou processo € considerado como uma
funcdo que atua sobre as variaveis de entrada (fatores) e produz como saida as respostas
observadas. O objetivo do experimentador que realiza os experimentos é descobrir esta funcéo,
ou pelo menos obter uma aproximacdo satisfatoria para esta funcéo.

Figura 29. Correlacao entre variaveis de entrada e saida de um processo.

Variaveis de

Varidveis de
entrada do Processo

saida
(respostas)

processo (funcao)
(controladas)

Fonte: Propria Autoria.

4.4.1 Meétodos Estatisticos Para a Analises e Modelagem de
Experimentos

A definicdo de experimento é: um teste ou uma série de testes em que mudancas séo
realizadas propositalmente nas variaveis de entrada de um processo, com o intuito de verificar
as mudancas provocadas nas variaveis de saida. Desta maneira, a experimentacgdo se caracteriza
como uma parte fundamental do método de analise cientifica, pois contribui para a analise e
melhoria das diversas aplica¢fes possiveis (MONTGOMERY, 2009).

A andlise utilizando o Projeto e Andlise de Experimentos (DOE) ou em inglés ‘Design of
Experiments — DOE’ tem por definicdo um processo de planejamento dos experimentos para
que os dados sejam coletados e posteriormente analisados por métodos estatisticos, em que se
devem encontrar conclusdes validas e objetivas.

O meétodo de DOE é de grande utilizagdo nas mais diversas areas, mostrando se uma
ferramenta importante para a melhoria e o desenvolvimento de produtos e processos. Os
principais beneficios estdo abaixo.

-Reducdo de custos;

-Reducéo de variabilidade e maior conformidade com especifica¢des de produtos;
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-Reducéo do tempo de desenvolvimento de processos e produtos;

-Melhoria e otimizag&o dos processos;

De acordo com MONTGOMERY, 2009, os trés principios basicos do Projeto e Analise de
Experimentos, sdo representados por aleatorizacdo, replica e blocagem, onde abordaremos cada
principio logo abaixo.

A aleatorizacdo consiste na execucdo dos experimentos em ordem aleatdria para que 0s
efeitos desconhecidos dos fendmenos sejam distribuidos entre os fatores, desta forma
aumentado a validade da investigacao.

A replicagdo é a repeticdo de um mesmo teste com as mesmas variaveis varias vezes, criando
uma variagdo na resposta que € utilizada para a avaliacdo do erro experimental.

A blocagem é utilizada quando ndo for possivel manter uma mesma homogeneidade das
condicdes experimentais. Permite-se avaliar com esta técnica se a falta da homogeneidade
interfere nos resultados.

Para a utilizacdo desta técnica estatistica, e de grande importancia que os envolvidos na
realizacdo dos experimentos tenham conhecimento do fenébmeno a ser estudado, da maneira
com que os dados serdo coletados e que apresentem um entendimento sobre as ferramentas de
analises que sdo utilizadas. MONTGOMERY, (2009a) sugeriu que a utilizacdo de DOE seja
utilizando as seguintes etapas:

1 — Definicdo do Problema;

2 — Escolha dos fatores e definicdo dos niveis de trabalho;

3 — Selecdo das variaveis de resposta;

4 — Escolha do projeto de experimental;

5 — Execugéo de experimentos;

6 — Analise estatistica dos dados;

7 — Conclusdes e recomendacfes

As técnicas mais utilizadas como relagdo hd o DOE compreendem o planejamento fatorial
completo, o planejamento fatorial fracionado, os arranjos de Taguchi, a metodologia de
superficie de resposta e o0s experimentos de misturas (CORNELL, 2002; MYERS;
MONTGOMERY; ANDERSON-COOK, 2009). Entre as opcOes anteriores, o presente trabalho
utilizou-se da técnica de planejamento fatorial completo com replica, para a modelagem e
analise da operacdo de moagem e de sinterizacao.

Diversos autores, como (BARROS NETO; SCARMINIO; BRUNS, 2001; BOX, G E P;
HUNTER, J S; HUNTER, 2005; MONTGOMERY, 1997) descrevem matematicamente todas
as técnicas citadas anteriormente, baseado nestas fontes, a
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Tabela 7 apresenta, de forma resumida, as principais caracteristicas ligadas a cada técnica.

Este trabalho utilizou do projeto experimental Fatorial Completo, em razdo do prévio
conhecimento do processo de Moagem, e de sinterizacéo.

O Fatorial, é dado que cada fator experimentado é combinado com todos os niveis dos outros
fatores que, para um elevado numero de fatores, é estabelecido um nivel alto e baixo, com objetivo
de conservar a dimensdo dos experimentos em padrdes satisfatorios (NILO, 2007).

Segundo COX; REID, 2000 utilizar o método Fatorial Completo, é possivel obter beneficios tais
como: maior eficiéncia em estimar os efeitos principais dos fatores perante a varidvel em andlise e
na definigdo da interacdo entre todos os fatores.

Segundo MONTGOMERY, (1997) como fator limitante 0 método ndo identifica a variacdo
intermedidria por trabalhar em dois niveis (maximo e minimo), além disso, requer elevado nimero
de experimentos para casos com alto nimero de variaveis.

Os principais conceitos que fundamentam dessa técnica sdo apresentados logo a frente.

4.4.2 Planejamento Fatorial Completo 2%

Em um experimento fatorial com k fatores, cada um deles com dois niveis, é denominado de
experimento fatorial 2. Considera-se um Planejamento Fatorial como completo quando todas
as combinacGes possiveis entre os fatores sdo experimentadas (COX; REID, 2000). O arranjo
experimental mais comum é o fatorial completo, para o qual o niUmero de experimentos é igual
ao nimero de niveis experimentais elevado ao numero de fatores.

No caso tipico de fatoriais em dois niveis, 0 nimero de experimentos N para se avaliar os k
fatores é dado por N = 2X. Os arranjos fatoriais completos podem ser gerados para qualquer
quantidade de fatores e os niveis de cada fator se alternam nas colunas segundo uma mesma
ordem que para a primeira coluna, os niveis se alteram a cada experimento (2°); para a segunda
coluna, os niveis se alteram a cada (21); para a terceira coluna, os niveis se alteram a cada (22)
e assim por diante.

O procedimento € repetido para tantas colunas quantas forem os k fatores, até a k-esima
coluna. Fatoriais completos cobrem todo o espaco experimental e correspondem ao arranjo
experimental mais comum (PAIVA, 2006). Porém, enquanto o nimero de fatores cresce
linearmente, 0 nimero de experimentos cresce exponencialmente. Uma quantidade muito
grande de fatores pode tornar um processo de experimentacdo inviavel. A tabela 7 apresenta os

principais métodos do Projeto e Anélise de Experimentos e suas caracteristicas fundamentais.



Tabela 7. Principais métodos do Projeto e Anélise de Experimentos.

Planejamento

Experimental Aplicagdes

Vantagens

Desvantagens

Processos em que ja se
tem um prévio dominio e

Possibilita uma

varredura completa

da regido de
estudo, pois utiliza
todos os fatores e
respectivos niveis.

Néo identifica variacdo
intermediéria, pois
apenas trabalha em dois
niveis. Requer um alto
nGmero de corridas para
problemas com grande
numero de variaveis.

Proporciona uma
pré-analise do
processo com um
nimero reduzido
de corridas.

N&o permite a varredura
completa da regido
experimental.

Cc'):mat)olglt?)l ok onde sera [ealiza(;éo das
corridas ndo demandam
maior tempo ou custo.
Processos em que se
pretende um pré-
Fatorial conhecimento e onde a
Fracionado literatura € limitada. Em
realizagdo de corridas que
demandam maior tempo
o) ou custo.
Processos onde hé o
minimo ou quase nenhum
conhecimento prévio de
Taguchi comportamento.

Processos com elevada
dispersdo ou que as
corridas demandem alto
custo ou tempo.

Permite a analise
de um processo
com muitas
variaveis de
entrada com um
ndmero
extremamente
reduzido de
experimentos.

Fornece uma ideia do
processo, entretanto pode
apresentar modelos
matematicos nao
confiaveis.

Otimizacdo de processos,
principalmente bem
conhecidos e com baixa
disperséo

Metodologia de
Superficie de
Resposta

Propicia a
verificacdo de
variagdes
intermedidrias do
processo.

Pode apresentar erros na
extrapolacdo dos pontos
(+2) e (-2) j& que séo
realizadas poucas
corridas nestes niveis.
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Fonte: Adaptado de Junior 2007.

O processo experimental dessa técnica consiste em realizar testes com cada uma das
combinacBes da matriz experimental. Apds esses testes, sdo determinados e interpretados 0s
efeitos principais e de interacdes dos fatores investigados e dessa forma pode-se identificar as
melhores condic¢des experimentais do produto ou processo de fabricagdo. Esta técnica pode ser
ilustrada considerando-se um experimento com trés fatores : X , X e s X cada um desses com
dois niveis (-1; +1).

Esse exemplo € apresentado por pesquisadores que estudam as técnicas de planejamento e
analise de experimentos (DEVOR et al.,, 1992;MONTGOMERY, 1991). Assim a matriz

experimental para o experimento fatorial 23 é representada pela Tabela 8. A resposta de cada

ensaio é descrita pela coluna yi.
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Segundo Devoret et al. (1992) o procedimento que pode ser utilizado para construir a matriz
genérica do experimento fatorial 2. Na matriz de planejamento, as colunas representam o
conjunto de fatores investigados ( X:,X:,Xs... Xk), € as linhas representam 0s experimentos que
devem ser realizados, variando-se os niveis dos fatores nos valores maximo (+1) e minimo (-
1). Esta forma de organizar o experimento é chamada de ordem padrao, conforme definido por
Devoret et al, (1992). Pode-se garantir que com esse arranjo todas as colunas da matriz sejam
ortogonais entre si. Com esse tipo de planejamento, € possivel determinar os efeitos principais
da interacdo, e também as que varidveis independentes produzem nas respostas. Segundo
MONTGOMERY, (1997), o modelo estatistico do experimento fatorial 22 é dado pela (4-7).

Yy =B+ Bixy + Baxz + Baxs + Paxrxz + Bsxoxz + Bexixs + Brxyxoxs

(4-7)

Onde:
[ = constante
B i = coeficiente de controle para Xi
Xi = fator de controle
Tabela 8. Matriz de Planejamento de experimento 23.

Ndamero de Fatores Ordem do Resposta (Xi
Experimentos X1 X2 X3 Experimento Y1)
1 -1 -1 -1 6 Y1l
2 +1 -1 -1 8 Y2
3 -1 +1 -1 1 Y3
4 +1 +1 -1 2 Y4
) -1 -1 +1 5 Y5
6 +1 -1 +1 3 Y6
7 -1 +1 +1 4 Y7
8 +1 +1 +1 7 Y8

Fonte: Propria Autoria.

Este método é generalizado podendo ser utilizado para estimar os efeitos principais e de
interacdo dos fatores, é apresentado a seguir, conforme descrito por Devoret al. (1992) e
Montgomery (1991). No momento que o nivel de um determinado fator é alterado de (-1) para
(+1) e os demais fatores sdo mantidos constantes, a mudanca da resposta média observada

correspondem aos efeitos principais. E quando se multiplica os resultados da coluna yi pelos
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valores +1 e -1 associados a coluna X da matriz experimental correspondente ao efeito principal
que se deseja estimar. Em seguida, os valores obtidos devem ser somados e divididos pela

metade do nimero de ensaios realizados, conforme demonstra na equacéo 4 -8.

N
E = 2)’1‘ *xi/(E)
(4-8)

Sendo que:
Ei o efeito estimado

N o nimero total de observagoes

Y. y; * x; E a soma dos resultados (yi ) do experimento multiplicados pela coluna xi

Onde se determina o efeito de interacdo, o primeiro passo € construir as colunas das
interacdes da matriz de planejamento. Sendo essas colunas, formadas por meio da multiplicacéo
das colunas dos efeitos principais. Para estimar o efeito de interacdo E12, serdo multiplicadas
as colunas dos fatores X; e X> da matriz experimental s&o utilizados para estimar o efeito de
interacdo.

Conforme descrito por DEVORET et al. (1992) e MONTGOMERY, (2009), outros métodos
para calcular os efeitos podem ser utilizados. Nesta etapa dos experimentos alguns
pesquisadores citam que embora seja simples estimar esses efeitos, muitas vezes é dificil
estimar qual é realmente o fator de controle que produz uma diferenca significativa nas repostas.
Na maioria das vezes necessita-se usar os graficos lineares e de probabilidade normal. Para
representar e interpretar graficamente os efeitos principais de interacdo é necessario que:

O sinal (- e +) indica a direcdo do efeito, isto é, se a resposta aumenta ou diminui com a
variacdo do nivel. A magnitude indica a intensidade do efeito.

A Figura 31 representa a forma gréfica do efeito principal, este ilustra a variacdo média das
respostas em funcdo da mudanca do nivel (-1, +1) de um fator (X1), mantendo os outros fatores

constantes.
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Figura 30. Grafico do Efeito Principal Xi com Relacdo a Resposta yi

-1 +1

Kesposta (yi)

Fator (xi)
Fonte. Software Minitab

As Figura 31 e Figura 32 apresenta os graficos dos efeitos de interacdo. Esses graficos
descrevem a variacdo média de um fator em funcéo dos niveis de outros fatores.

A Figura 31 demonstra que o efeito provocado pela mudanca no nivel do fator X1 na resposta
é independente do nivel do fator 2 X, portanto, existe interagdo entre os fatores X1 e X2.

No gréafico de probabilidade normal, Figura 32, é o tipo de grafico que pode ser utilizado
para a analise de experimentos. O uso dos graficos de probabilidade normal é baseado no fato
de que os efeitos principais ou de interacdo que sdo despreziveis se distribuem segundo uma
distribuicdo normal centrada em zero e com variancia.

Com esses efeitos tendem a se concentrar ao longo de uma reta normal no grafico.
Entretanto, se os pontos marcados no grafico parecem desviar-se de algum modo dessa linha
imagindria, existem motivos para acreditar que esses dados obtidos ndo estdo distribuidos de
maneira normal, portanto, sdo efeitos significativos

Figura 31. Gréfico de Interacéo

Resposta (yi)
Resposta (yi)

Fator X1 Fator X1

Fonte. Software Minitab

(a) Inexisténcia de Interacéo (b) Presenca de Interacdo
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Figura 32. Gréfico de Teste de Normalidade.
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Fonte. Software Minitab

MASON at all (2003) diz que esses graficos sao utilizados nas situagcdes em que é importante
obter uma estimativa independente do erro experimental para julgar a importancia dos efeitos

principais e de interacdo, mas néo é possivel repetir um experimento fatorial 2.
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5 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.1 Caracterizacdo do Material Precursor

51.1 Caracteristicas originais do cavaco de aluminio

Os Cavacos de aluminio 7075T6 obtido por fresamento foram doados pelo Laboratdrio
Nacional de Astrofisica (LNA), os cavacos recebidos sem impurezas de fluidos de usinagem,
conforme a Figura 33, imagem obtida por estereoscopio Olympus SZ61 do Laboratorio de
Metalurgia Materiais (LMM) da Universidade Federal de Itajuba (UNIFEI).

Figura 33. Micrografia dos cavacos como recebidos.

Fonte: Propria Autoria.

51.2 Caracteristicas originais do carbeto de vanadio

O Carbeto de Vanéadio (VC), e de Niobio (NbC) foram fornecidos pela empresa alema
Hermann C. Starck Berlin, com granulometria 3 a 4 um, e 3 a 6 um respectivamente, cedido
pelo LMM da UNIFEI, Figura 34 dos carbetos obtidas por MEV.

Figura 34. Micrografia do carbeto de vanadio 1 e do de ni6bio 2.

I a!; Y Lave K s e
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5.2 Moagem dos Materiais

52.1 Composicao das Amostras para a Moagem

Para os experimentos foram utilizados 10g de cavacos do aluminio 7075 T6 como recebido
devido ao volume do jarro, e a quantidade de carbetos, ACPs, e relacdo de massa/esfera
conforme o Projeto e Analise de Experimento (DOE). Onde estes foram inseridos no jarro de
moagem, Figura 35, os materiais foram pesados em uma balanca de precisdo marca Shimadzu
modelo AUY?220 com 4 casas decimais do LMM da UNIFEI.

Figura 35. Jarro com a carga para moagem e as esferas.

Fonte: Propria Autoria.

522 Equipamentos de Moagem de Alta Energia.

Para a realizacdo do processo de moagem de alta energia foi utilizado um moinho planetéario
de alta energia da marca Noah - Nuoya, modelo NQM 0,2L do LMM da UNIFEI conforme
Figura 36, tanto o jarro quanto os agentes moedores sao confeccionas de aco inoxidavel, os
jarros de moagem possuem atmosfera controlada, Figura 36. Utilizou-se o gas argénio nos

jarros como atmosfera inerte para evitar oxidagado dos pos.

Figura 36. Moinho planetario e Jarro com controle de atmosfera.

Fonte: Propria Autoria.
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523 Anélise do Tamanho de Particula

A preparacdo dos po6s para analise do tamanho de particula: os p6s foram inseridos
eppendorfs, posteriormente foi realizado o banho de ultrassom, na banheira da marca Ecel com
a frequéncia 50Hz com o tempo de 30 minutos utilizando &gua destilada, as andlises
granulométricas, foram realizadas no analisador a laser marca MicroTRAC S3500 Particle Size
Analyzer, do Laboratdrio de Caracterizacdo Estrutural (LCE) da UNIFEI.

Os resultados sdo dados em distribui¢cdes acumulativas (D values), D10, D50, D95 onde o
D10 indica que 10% de particulas possuem tamanho inferiores a este valor, e sucessivamente
0s D50 e 0 D95 com 50%, e 95% das particulas tem valores inferiores a estes valores dados

pelo relatorio do analisador e a medigdo da media volumétrica (MV).

524 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Para a caracterizacdo dos pos e do material sinterizado utilizou-se 0 microscopio eletrénico
de varredura (MEV) da marca Carls Zeiss modelo EVO MAI15 do Laboratério de
Caracterizacdo Estrutural (LCE) da UNIFEI, com o método de elétrons secundario (SE) e
elétron retroespalhado (BSE), objetivando-se avaliar e analisar a distribui¢do das particulas e a
morfologia dos pds. Os pds foram depositados em um suporte e outra amostra sinterizada foi

embutida em resina fendlica.

525 Difratometria de Raios X (DRX)

A difratometria de raios X foi utilizada para a identificacdo das fases presentes no material
nos melhores experimentos de cada processo.

Os parametros utilizados para analise foram o tempo de contagem de 0,5s por passo, com
varredura de 20 a 120° e passo de 0,02° O, para realizagdo da varredura utilizou-se 40kV e
30mA. O difratdmetro utilizado foi da marca Panalytical, modelo X Pert PRO do LCE da
UNIFEI com radiacdo CuK,(tubo de cobalto) com comprimento de onda de 0.179026 A (40
Kv e 40 mA).

5.3 Preparacdo das Amostras para a Sinterizacao.

Para a obtencéao dos corpos de prova a verde foi utilizada uma prensa uniaxial de capacidade
de 10 toneladas do LMM da UNIFEI, para prensagem utilizou-se uma matriz de aco SAE 4340
temperada e revenida com diametro interno de 8mm.

Para o célculo da densidade a verde foi medida a massa (m), o diametro (d) e o comprimento

(h) de cada corpo de prova. O calculo da densidade (p) foi obtido pela equagéo 5.1.


http://cglab.unifei.edu.br/?p=762
http://cglab.unifei.edu.br/?p=762
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=— 5.1
=y

Onde m= massa; V= volume, | = comprimento, d = diametro, p = densidade

Apds a prensagem, dos corpos de prova foram sinterizados com atmosfera inerte (vacuo 10
“mbar). Utilizou-se um forno Marca Jung Vulcano EDG 3000 do LMM da UNIFEI. A rampa
aquecimento foi de 10°C/min, com patamar de temperatura e o tempo estipulado pelo DOE. As

amostras foram resfriadas dentro do forno.

53.1 Analise da Densificacao

Os corpos de prova apo6s a sinterizacao foram realizadas as medi¢des de: dimensdes, massa,
densidade verde, densidade aparente.

Para o célculo da densidade aparente foi utilizada a equacéo 5.2 e a balanca Shimadyzu.

Mseca

Pamostra = ( ) * Pagua (5.2)

(Mimida — Mimersa)

A andlise da porosidade por imagem, a porosidade foi realizada utilizando o microscopio
6tico e o software Olimpus BX41M-LED do LMM da UNIFEI.
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Para o melhor entendimento os passos que foram realizados nesta pesquisa séo demostrados

no fluxograma na Figura 37.

Figura 37. Fluxograma dos experimentos
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Fonte: Propria Autoria.
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54.1.1 Avaliacdo das amostras com e sem carbetos

Para a comparacgéo da influéncia dos carbetos utilizou-se 0 VC e NbC com 3% em peso, em

todas as condi¢es com atmosfera controlada de géas argdnio e o ACP foi o metanol com 3,2ml,

com o tempo 10 horas, 250rpm, relagdo massa/esferas 1:10.

A escolha do carbeto a ser utilizado foi relacionado com o menor tamanho de particulas

encontrado, apds as moagens.
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54.1.2 Comparacao dos Agentes Controladores de Processo

Para a comparacdo dos ACPs foram adotados os parametros utilizados na pesquisa de
RAMEZANI; NEITZERT 2012 e outros pesquisadores, com o metanol com 3,2ml e o acido
estedrico com 3% em peso do aluminio, utilizando esferas de aco inox de didmetro 21mm e
12mm e jarros de aco inox, com 10g de aluminio, com o tempo 10 horas, 250rpm, rela¢do 1:10
e sem carbeto.

A escolha do ACP a ser utilizado esté relacionada com o menor tamanho de particulas

obtido, apds a moagem.

54.2 Variaveis estudas no Projeto e Analise de Experimentos para a
Moagem

Segundo SURYANARAYANA (2001), escolha dos parametros de moagem ¢é essencial ao
rendimento do processo com um todo, dentre os possiveis fatores ou pardmetros, os mais
relevantes sao a porcentagem de carbeto, o tempo de moagem e a rotacdo (Rpm), em conjunto
com seus niveis maximos (B) e minimos (A).

As variaveis escolhidas para o projeto experimento sdo: rotacdo, tempo de moagem, a
porcentagem de carbetos e a relagdo massa esferas.

O método para o projeto do experimento utilizado sera a técnica de fatorial completo, onde
variou-se 0s quatro fatores; porcentagem de carbeto, a relacdo de massa/esferas, rotacdo e o
tempo de moagem, 0s paramentos minimos e maximos estdo conforme a Tabela 9. Obtendo um
total de 16 experimentos, para uma maior confiabilidade dos resultados foi feita uma réplica,

além da adicdo de cinco pontos centrais.

Tabela 9. Variaveis do processo de moagem.

Variaveis Minimo  Maximo Ponto central
Rotacdo (rpm) 250 400 325
Relacédo 1/10 1/20 1/15
Tempo (h) 10 40 25
Carbeto (%) 1 3 2

Fonte: Propria Autoria.

Neste tipo de anélise € possivel verificar tanto os fatores principais como suas interagdes,
com a finalidade de verificar os melhores parametros para conseguir o menor tamanho de
particula (resposta Y”), foi utilizado o software Minitab 17, em que foi gerado um fatorial
completo com os quatro fatores, e cinco pontos centrais. Conforme mostra a tabela 10. Todos

0s experimentos foram efetuados de maneira aleatoria, com replica.



Tabela 10. Tabela de experimento fatorial completo da moagem.

Ordem Relagdo  Carbeto % RPM Tempo
1 1/10 1 250 10
2 1/20 1 250 10
3 1/10 3 250 10
4 1/20 3 250 10
5 1/10 1 400 10
6 1/20 1 400 10
7 1/10 3 400 10
8 1/20 3 400 10
9 1/10 1 250 40

10 1/20 1 250 40
11 1/10 3 250 40
12 1/20 3 250 40
13 1/10 1 400 40
14 1/20 1 400 40
15 1/10 3 400 40
16 1/20 3 400 40
17 1/10 1 250 10
18 1/20 1 250 10
19 1/10 3 250 10
20 1/20 3 250 10
21 1/10 1 400 10
22 1/20 1 400 10
23 1/10 3 400 10
24 1/20 3 400 10
25 1/10 1 250 40
26 1/20 1 250 40
27 1/10 3 250 40
28 1/20 3 250 40
29 1/10 1 400 40
30 1/20 1 400 40
31 1/10 3 400 40
32 1/20 3 400 40
33 1/15 2 325 25
34 1/15 2 325 25
35 1/15 2 325 25
36 1/15 2 325 25
37 1/15 2 325 25

Fonte: Propria Autoria.
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Para a etapa de sinterizacdo utilizou-se a condicdo de moagem que apresentou 0 menor

tamanho de particula, para conseguir a melhor densificacéo.

543 Andlise de Area Superficial e Porosidade
As andlises de area superficial foram realizadas utilizando o método BET, em um
equipamento marca Quanta—Chrome modelo NOVA 1200 do LCE da UNIFEI, Figura 38. Nas
andlises foram coletados 20 pontos para absorcdo e dessor¢do, ensaio realizado a 70K sob
atmosfera Nitrogénio (N2).
Figura 38. Analisador da Quanta—Chrome modelo NOVA 1200e

E
=

3 N

Fonte: Site Quanta-Chrome (2017)
54.4 Analises Termogravimétrica
A analise de DTA foi realizada no LCE da UNIFEI no equipamento da marca Netzsch
modelo Jupiter STA 449 F3, Figura 39. Para essa medida foi utilizada 35mg de pd, o
aquecimento foi realizado da temperatura ambiente até aproximadamente 700°C, temperatura
estd acima da fusdo da liga 7075-T6. O ensaio foi realizado com atmosfera de nitrogénio. Esta
analise foi realizada com intuito de verificar o ponto de fusdo do material e a influéncia da

adicéo de carbeto sobre o ponto de fuséo.

Figura 39. Equipamento analise Termografica.

Fonte: Site fabricante: Netzsch, modelo Jupiter STA 449 F3 (2017).
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545 Paramentos de Sinterizacado/Densificacdo

Para este trabalho utilizou-se este valor de 350 MPa como um valor mediano realizando
compressdes de 200 MPa ou 1 tonelada forgca e 600 MPa ou 3 toneladas forga.

Na temperatura de sinterizacdo formam utilizados os valores encontrado na revisao de 450°C
a 550°C como minimos e maximos, para a sinterizacdo do material.

Para o estudo da densificacdo utilizou-se um DOE utilizado a técnica de fatorial completo
onde foram definidos os fatores conforme a tabela 11.

O DOE da densificacdo utilizou um fatorial completo, com 3 fatores: forca de compresséo,
temperatura e tempo de permanéncia, e dois pontos centrais com a finalidade de verificar os
melhores pardmetros para conseguir a menor porosidade. Foi utilizado o software Minitab 17,
neste foi gerado um fatorial completo com os trés fatores, e dois pontos centrais. Conforme
segue a Tabela 11.

Logo, pelo experimento fatorial completo, 2", obteve-se um total de 8 experimentos:

N° Experimentos =23+ 2 CP = 8.

Tabela 12 expBe a matriz de experimentos definida, onde é possivel observar os parametros

determinados junto a seus respectivos “centers points” e réplicas conforme estipulado pelo

projeto de experimentos, com o total de 18 experimentos.

5.4.6 Preparacao das Amostras Para As Analise Metalograficas

Os corpos de prova foram embutidos e preparados, em uma lixadeira automéatica marca
Arotec, Modelo Aropol 2V do LMM da UNIFEI. Utilizou-se lixas de diferentes granulometrias:
180, 220, 320, 400, 600, 800, 1200 mesh, sucessivamente.

O polimento foi realizado na Politriz mecanica Micron PL0O1, nas rotacGes alta e baixa, com
alumina (1p) e OPU, lavadas com agua destilada e alcool etilico P.A. e secas com jato de ar
conforme a ASTM E3-11.

Tabela 11. Variaveis do processo de Sinterizagdo.

Variaveis Minimo Méaximo  Média
Forca (Ton) 1 3,5 2
Temperatura °C 450 550 500
Tempo (horas) 1 4 2,5

Fonte: Propria Autoria.
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Tabela 12.Tabela de experimento fatorial completo da Densificagao.

Temperatura
- de Tempo de
Condigdo Carga na prensagem (tf) sinterizacao permanéngia (horas)
(°C)

1 1,5 450 1
2 3,5 450 1
3 1,5 550 1
4 3,5 550 1
5 1,5 450 4
6 3,5 450 4
7 1,5 550 4
8 3,5 550 4
9 1,5 450 1
10 3,5 450 1
11 1,5 550 1
12 3,5 550 1
13 1,5 450 4
14 3,5 450 4
15 1,5 550 4
16 3,5 550 4
17 2,5 500 2,5
18 2,5 500 2,5

Fonte: Propria Autoria.
54.7 Ensaios Mecanicos
Para a realizagdo dos ensaios mecénicos foram confeccionados 10 corpos de prova com

o melhor resultado do projeto de experimentos da densificacao.

54.7.1 Ensaio de Dureza
Para o ensaio de dureza foram analisadas as amostras utilizando a dureza Rockwell na
escala B. Foi utilizado um durémetro da marca OTTOWOLPERT-WERKE e modelo Testor
HT la. O ensaio foi conduzido com aplicacdo de carga de 100 kgf com um identador 1/16
polegadas. Foram realizadas 5 medidas ao longo dos corpos de prova para determinar a dureza

média das amostras sinterizadas, conforme a norma ABNT NBRNM 1SO6508-1.
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54.7.2 Ensaio de Microdureza Vickers

O ensaio foi realizado utilizando um penetrador com ponta de diamante e formato
piramidal de base quadrada com angulo 136° em um microdurémetro da marca TIME e modelo
TH 712. A carga utilizada foi de 200gf ou 1,96N com uma média de tempo de identacéo de 15
segundos. Foram efetuadas conforme a ASTM E 384 de cada amostra para estimar a
microdureza média obtida em cada corpo de prova por meio da média dos valores e o desvio

padréo.

54.7.3 Ensaio de Compressao

Para o ensaio de compressdo foram utilizadas as amostras que obtiveram a melhor
densificacdo. Foram medidos o comprimento e o didmetro de cada corpo de prova. O ensaio foi
realizado em temperatura ambiente 25°C na maquina universal de ensaios da marca EMIC do
laboratério de ensaio destrutivos e ndo destrutivos da UNIFEI, com capacidade 100 KN

ilustrado na Figura 40.

Figura 40. Equipamento universal de ensaios EMIC.

Fonte: Propria Autoria.
Foram realizadas a limpeza das faces superiores e inferiores das amostras e lubrifica-las

diminuindo o efeito de friccdo entre as &reas em contato. As amostras entdo foram posicionadas
de forma a receber carga concéntrica com uma velocidade de solicitagdo de 1mm/min a
temperatura ambiente.

A partir dos valores obtidos foi calculado 0 médulo de elasticidade a partir da Equagéo 5.3.
Onde E € o modulo de elasticidade, Ap é a variagédo de tensdo aplicada na regido elastica, Ac a

variacdo de deformacéo, Ao a area inicial e L, 0 comprimento inicial.

()

(5.3)
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A partir do gréfico foi calculado o ponto de escoamento do material pelo método Offset,
que consiste na transposicao paralela da reta representante da regido eléstica do material a 0,2%
a direita. Onde encontrou limite elastico e com a intersecdo da paralela com o grafico foram
obtidos o valor de tenséo de escoamento das amostras de acordo com a norma ASTM E111-04
e E9-89a.
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6 RESULTADOS E DISCUSSAO

6.1 Caracterizacdo do Material Precursor

A andlise da morfologia do cavaco, ¢ um importante indicador da estabilidade do processo
de usinagem do metal. Essa morfologia depende de varios pard@metros sao eles: velocidade de
corte, avanco e profundidade de corte, geometria da ferramenta etc. De acordo com esses
parametros, varios tipos de cavacos podem ser formados, tais como espiras, quebradicos,
continuos, tipo hélice, etc (Kouadri et al, 2013). Basicamente, a formacdo de cavacos € um
processo de cisalhamento envolvendo deformacéo plastica dentro da zona de cisalhamento do
material. A imagem dos cavacos formados na usinagem AA7075, Figura 41. A partir da forma
da secdo transversal, os cavacos podem ser classificados como cisalhado soltos, com o formato

de espiras, possuindo uma ordem de grandeza 1 a 5 cm. (Diniz et al 2000).

Figura 41. Fotografia do cavaco obtido por Estereoscopio.

Fonte: Autoria propria.

Os VC, NbC conforme figura 42, as particulas apresentam morfologia irregular, com
aglomerados, as particulas de VC apresentam-se com uma variacdo de tamanho de particula de

2 al5 um, as particulas de NbC apresenta uma variagdo de 10 a 150 pm.
Figura 42. Micrografia do VC (a) e NbC (b) obtido via MEV.

Fonte: Autoria prépria.



74

6.2 A Moagem de Alta Energia (MAE)

Os dados dos parametros maximos e minimos foram reunidos na Tabela 13.

Tabela 13. Parametros minimo e maximos.

Parametros Minimo Maéaximo

Rpm 200 400
Relacédo 10 20
Tempo (h) 10 40
Ciclo (min) 15 30
Parada (min) 15

Fonte: Autoria propria.

Estudos preliminares sobre a moagem dos cavacos foram realizados no intuito de saber qual
era o comportamento do material mediante variacdo de alguns parametros de moagem:

- Em rotacgOes acima de 450 rpm, observou-se centrifugacao.

- Em rotacdes inferiores a 250 rpm o material ndo apresentou sinal de moagem.

As MAE deste trabalho foram realizados com as rotagdes entre 250 e 400rpm, tempo de 10
a 40 horas, e com a relagdo de 1/10 até 1/20, com o ciclo de 30 minutos e paradas de 15 minutos,

utilizando rotagdes de sentido alternado.

6.2.1 Avaliacéo da influéncia da adicdo de Carbetos

Na avalicéo da utilizag&o dos carbetos realizou o experimento com os parametros de 250rpm,
tempo de 10 horas, relacdo de 1/10 com 0 ou 3% de carbeto, com ACP Metanol.

Tabela 14 de comparacdo da influéncia dos carbetos evidencia que o VC apresentou menor
tamanho de particula sendo da ordem de 77% menor que com o NbC e 96% menor do que no
experimento sem carbeto na medigéo do D50.

Apdbs executadas as andlises relativas ao tamanho de particulas dos p6s com e sem a adi¢ao
de carbetos, foi possivel atribuir ao VC um comportamento mais eficaz em relagdo ao NbC.
Tanto os indicativos relacionados a distribuicdo acumulativa de medidas de tamanhos de
particulas, quanto a analise das médias volumeétricas, apontam o VC como melhor redutor de
particulas em menor tempo de moagem. Segundo TARASOV, 1948 e EWING, 1952 afirmam
que VC possui dureza de 2950 HV e o NbC possui dureza de 2000HV. O carbeto mais duro se
fragmenta mais durante a moagem, e estes em contato com as particulas de aluminio ocasionam
uma maior deformacao, acentuando ainda mais o mecanismo ductil fragil quando comparado
aos outros carbetos utilizados. facilitando a fratura dos cavacos (CANAKCI; VAROL,;
OZSAHIN, 2013).
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Tabela 14. Resultado da comparacdo da utilizacdo de Carbetos.

Tamanho de Particulas (um)

Carbeto D10 D50 D95 MV
Sem 18,41 284 1795 699,14
Niobio 8,57 47,05 1710,9 275,51

Vanadio 4.28 10,47 1236,2 242.6

Fonte: Autoria propria.

6.2.2 Comparacéao dos Agentes Controladores do Processo (ACP)

Nas moagens realizadas apenas com o0s cavacos sem ACP e sem carbetos Figura 43, o
material ndo apresentou cominuicdo, apresentando deformacéo plastica severa dos cavacos e
subsequente soldagem a frio. Impossibilitando assim de realizar as medicOes de tamanho de

particula.

Figura 43. Fotografia do jarro com carga sem agente controlador.

Cavaco

Esferas
Fonte: Autoria propria.

O resultado da comparacédo esta na Tabela 15 onde mostram que a utilizacdo do metanol
como ACP apresentou a melhor reducdo no tamanho de particula para cerca de 50%, sendo
menor tambeém em todas as distribui¢cbes acumulativas: D10, D50, D95 e na média volumétrica
(MV).

Tabela 15. Resultado da comparagéo sem e com ACP com parametros 10 h, 250 rpm, relacdo 1:10 e sem
carbeto.

Tamanho de Particula (um)
A.CP D10 D50 D95 MV

Metanol 18,41 284 1795 699,14
Acido Esteérico 374,6 1697 1955 13422
Fonte: Autoria propria.




76

A micrografia da figura 44 confirma a diferenca do tamanho dos pds e também a morfologia
irregular de ambas as condi¢Ges com a presenca de aglomeragGes. Com particulas maiores de
100 microns e particulas menores de 5 microns.

Segundo as pesquisas de Hernandez-Martinez (2015), o metanol apresenta o melhor controle
do processo, e a razdo para este comportamento é devido a molhabilidade superficial das
particulas de aluminio, promovendo o processo de fratura e evitando a soldagem a frio, o
metanol é melhor para controlar a soldagem a frio e 0 aumento de temperatura, e também as
aglomeracoes.

Segundo as pesquisas de RAMEZANI & NEITZERT (2012), o experimento que utilizou o
Metanol como agente controlador do processo obteve o menor tamanho de particula, por estes
motivos, optou-se por utilizar apenas 0 metanol no restante dos experimentos, devido a sua

melhor eficiéncia do processo.

Figura 44. Micrografia dos pos figura A com Metanol e B com Acido estearico.

200 pm EHT=2000kV Mag= 100X 100 pm EHT = 20,00 k¥ Mag = 100 %
— WD =110mm Signal A =NTSBSD WD = 115 mm Signal A = HT5 B50

Fonte: Autoria propria.

6.2.3 Planejamento Experimental da MAE - Analise de Tamanho de
Particulas

A tabela 16 e 17 mostra a matriz de experimentos delineada, onde € possivel observar os
parametros determinados junto a seus respectivos niveis definidos aleatoriamente pelo software
estatistico MINITAB 17 e os valores dos tamanhos de particulas obtidos pela medicdo de D10,
D50 e D95 e & Media Volumétrica (MV) para cada condicéo estipulada no DOE. Este que sera
utilizado como resultado para insercdo no software Minitab a MV que é a média dos tamanhos
de particula pelo seu volume na amostra.

Os graficos da distribuicdo granulométrica de todos os experimentos com seus respectivos
relatorios podem ser verificados no Anexo 1.
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Os resultados foram analisados utilizando o software Minitab 17 e foram realizadas as
andlises de variancia na Tabela 18, a interacdo entre os coeficientes na tabela 19, foram assim
determinados os efeitos principais e as interacdes entre os fatores. O desvio padrdo de cada

coeficiente, e de probabilidade para o total de 2* modelos fatoriais.

Tabela 16. Parametros e valores relativos a distribuicdo acumulativa e média volumétrica das amostras
submetidas ao DOE Principal.

Experimento  Relag&o Cag/t(’)eto RPM T‘E”H"fo D10(um) D50 (um) D95 (um) MV (um)
1 10 1 250 10 4,28 10,47 1236 242,6
2 20 1 250 10 7686 2405 5715 2637
3 10 3 250 10 9,94 1095 3368 1392
4 20 3 250 10 9,28 86,00 3229 1178
5 10 1 400 10 87,00 2823 999 361,7
6 20 1 400 10 1075 52,92 3308 1023
7 10 3 400 10 82,34 1059 1969  116,6
8 20 3 400 10 7,45 12,36 51,33 21,63
9 10 1 250 40 9,2 49,15 200 68,67
10 20 1 250 40 10,16 52,1 1222 56,19
11 10 3 250 40 11,64  160,7 1379 339.2
12 20 3 250 40 6,55 11,12 4091 17,12
13 10 1 400 40 4,17 10,8 50,39 19,06
14 20 1 400 40 ] - ; )
15 10 3 400 40 0,449 7,66 5762 12,44
16 20 3 400 40 - - - -

Fonte: Autoria propria.

A identificacdo da influéncia significativa dos parametros, bem como suas interagfes sobre
a reducdo do tamanho de particulas sdo mostrados na tabela 20.

Observando os resultados, e considerando-se um intervalo de confianga de 80%, o ‘tempo’,
a interagdo de segunda ordem entre a ‘porcentagem de carbeto e tempo’ e a ‘relacdo
massa/esfera’ e ‘Rpm’, se mostraram significativos na resposta tabela 17.

Desse modo, verificando o valor p (p-value), uma estatistica utilizada para sintetizar o
resultado do teste de hipdteses para um nivel de significancia (a= 0,05), tém-se os resultados:

- O Tempo apresentou um valor de p = 0,003, ou seja, menor gque o nivel de significancia
(a=0,05), sendo um fator significativo.

- A interacdo de segunda ordem entre a porcentagem de carbeto e tempo apresentaram um
valor de p = 0,014, ou seja, menor que o nivel de significancia (o= 0,05), sendo também entio

um fator significativo.
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- A Relacdo massa/esferas apresentou um valor de p = 0,017, ou seja, menor que o nivel de
significancia (o= 0,05), sendo entdo um fator significativo.

- A Rpm apresentou um valor de p = 0,05, ou seja, igual ao nivel de significancia (o= 0,05),
sendo entdo um fator significativo.

A tabela 18 mostra a adequacdo dos modelos através da ANOVA feita pelo software
MINITAB 17. Observa-se que os fatores investigados apresentam interac6es de primeira e de
segunda ordem de forma que, a combinacao entre os fatores principais significativos, impacta

na reducdo de tamanho de particulas do po.

Tabela 17. Pardmetros e valores relativos a distribui¢cdo acumulativa e média volumétrica das amostras
submetidas ao DOE Replica.

Experimento Relacdo Cacl;/t())eto RPM Tim)po D10(um) D50 (um) D95 (um) MV (um)
17 10 1 250 10 10,93 182 415 202,9
18 20 1 250 10 105,4 270,1 4945 2744
19 10 3 250 10 9,3 162,1 3014 149,1
20 20 3 250 10 9,52 132,2 270 127,1
21 10 1 400 10 118,6 285,4 534,5 301,7
22 20 1 400 10 9,31 92,81 2829 119,8
23 10 3 400 10 131,3 301,3 3739 252,7
24 20 3 400 10 9,45 131,2 283,2 138,1
25 10 1 250 40 5,35 81,5 2789 113,2
26 20 1 250 40 6,6 13,64 140,5 42,21
27 10 3 250 40 10,2 160,2 504,6 202,1
28 20 3 250 40 5,7 12,38 61,19 22,67
29 10 1 400 40 1.882 11,9 128,9 35,44
30 20 1 400 40 - - - -
31 10 3 400 40 7,74 10,89 35,28 14,06
32 20 3 400 40 - - - -
33 15 2 325 25 63,5 108 174 111,2
34 15 2 325 25 3,27 13,07 94,48 31,54
35 15 2 325 25 0,096 12,75 268,4 79,1
36 15 2 325 25 2.608 11,18 272,5 80,36
37 15 2 325 25 9,61 46,67 414,1 180,6

Fonte: Autoria propria.

A Tabela 19 mostra os resultados do teste de significancia. Os diferentes termos utilizados
sdo as seguintes, o termo "Coef ' representa os coeficientes utilizados na equagdo para
representar a relacao entre o parametro de resposta e os fatores. O termo 'SE coeff' indica o erro

padrdo para os estimados coeficientes, que mede a precisao da estimativa. Os valores de T séo
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calculados como a razéo entre o valor correspondente sob o coeficiente e erro padréo. O valor
de T da variavel independente pode ser usado para testar se o indicador prevé significativamente
a resposta. O valor p € o minimo valor para um nivel pré-estabelecido de significancia para o

qual a hipotese dos meios iguais a um determinado fator pode ser rejeitada.

Tabela 18. Tabela de andlise de variancia

Fonte DF AdjSS AdjMS F-Value P-Value

Modelo 14 277494 198210 8,50 0,000
Linear 4 43544 10886,0 4,67 0,009
RELACAO 1 16226 16225,8 6,96 0,017
CARBETO 1 5012 5012,3 2,15 0,160
RPM 1 10271 10271,3 4,41 0,050
TEMPO 1 28502 28502,2 12,22 0,003
2-Maneiras Interacbes 6 50006 8334,4 3,57 0,016
RELACAO*CARBETO 1 2146 2146 0,92 0,350
RELA(;AO*RPM 1 3874 3873,7 1,66 0,214
RELACAO*TEMPO 1 2941 2940,8 1,26 0,276
CARBETO*RPM 1 1116 1115,7 0,48 0,498
CARBETO*TEMPO 1 17100 17100,1 7,33 0,014
RPM*TEMPO 1 7885 7885,4 3,38 0,082
3-Maneiras InteracBes 4 33140 8285,0 3,55 0,026
RELACAO*CARBETO*RPM 1 8489 8488,9 3,64 0,072
RELA(;AO*CARBETO*TEMPO 1 4900 4900,0 2,10 0,164
RELACAO*RPM*TEMPO 1 533 533,1 0,23 0,638
CARBETO*RPM*TEMPO 1 3213 3212,9 1,38 0,256
Erro 18 41967 2331,5

Total 32 319461

Fonte: Adaptado de MINITAB 17.
(*) Significa que os fatores estdo em interacéo.

Os efeitos estatisticamente significativos podem ser observados na figura 49 com o auxilio
do diagrama de Pareto, sendo considerados significativos os fatores ou interacbes que
ultrapassem a linha pontilhada em 2,101.

O tempo foi o fator mais influente, esta variavel tem grande influéncia no processo, pois o
tempo influéncia no equilibrio entre a fratura e a soldagem a frio das particulas, influenciando
na mudanga do tamanho de particula. (MADAVALI et al., 2014a; SURYANARAYANA,
2001). O segundo fator mais importante foi a interag¢do de segunda ordem “tempo e
porcentagem de carbeto” uma vez que ao aumentar a porcentagem de carbeto as particulas
necessitam de um tempo menor para reduzirem de tamanho. Esta caracteristica pode ser
atribuida ao maior encruamento do material tornado o menos ductil com o aumento da

quantidade de carbetos. O fator ‘relacdo”( massa/esfera)’ que por sua vez com o aumento da
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massa de esferas tem-se 0 aumento da energia interna, o que melhora a eficiéncia do processo
no cisalhamento dos cavacos. (SURYANARAYANA, 2001)

Tabela 19. Tabela dos coeficientes codificados.

SE T- P-

Fatores Efeito Coef Coef Value Value VIF

Constante 96,6 21,6 4,47 0,000
RELACAO -130,5 -65,3 24,7 -2,64 0,017 7,22
% CARBETO -35,4 -17,7 12,1 -1,47 0,160 1,75
RPM -103,8 -51,9 24,7 -2,10 0,050 7,22
TEMPO -173,0 -86,5 24,7 -3,50 0,003 7,22
RELACAO*%CARBETO -23,2 -11,6 12,1 -0,96 0,350 1,75
RELACAO*RPM -63,8 -31,9 24,7 -1,29 0,214 7,22
RELACAO*TEMPO -55,6 -27,8 24,7 -1,12 0,276 7,22
% CARBETO*RPM -16,7 -8,4 12,1 -0,69 0,498 1,75
% CARBETO*TEMPO 65,4 32,7 12,1 2,71 0,014 1,75
RPM*TEMPO -91,0 -45,5 24,7 -1,84 0,082 7,22
RELACAO*%CARBETO*RPM 46,1 23,0 12,1 1,91 0,072 1,75
RELACAO*%CARBETO*TEMPO -35,0 -175 12,1 -1,45 0,164 1,75
RELACAO*RPM*TEMPO 23,7 11,8 24,7 0,48 0,638 7,22
%CARBETO*RPM*TEMPO -28,3 -14,2 12,1 -1,17 0,256 1,75

Fonte: MINITAB 17.

Figura 45. Gréfico de Pareto dos efeitos.
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Fonte: MINITAB 17.

Na Figura 46 é apresentado o grafico de analise de residuos para a resposta tamanho de
particulas, que se caracteriza como um importante procedimento para garantir que os modelos
matematicos desenvolvidos representem de forma coerente as respostas de interesse. Podem-se
definir os residuos como a diferenca entre o valor previsto do modelo e o valor experimental

observado para certa condi¢do. Portanto, os residuos relacionados aos modelos reduzidos foram
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analisados utilizando novamente software estatistico MINITAB. Pode-se notar que as amostras
seguem uma distribuicdo normal e nenhum ponto esta a mais de trés desvios padrdo da média
das amostras.

Figura 46. Grafico de pontos residuais.
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Fonte: MINITAB®.

Na figura 51 apresenta os efeitos principais dos fatores para resposta “tamanho de particula”.
Observa-se que 0 aumento do tempo causa a maior reducédo de particula devido a inclinagdo da
reta no gréafico, o aumento da relagdo massa/esfera, causa 0 aumento da energia do processo de
MAE e, 0 aumento da rotacdo ocasiona um maior nimero de impactos entre agentes moedores
e material ocasionando uma reducdo do tamanho de particula, 0 aumento da porcentagem de
carbeto também contribui para a reducdo do tamanho de particula porem de forma menos
significativa.

Figura 47. Gréfico linear dos efeitos principais.
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Fonte: MINITAB®.

Uma interacdo é quando ha uma mudanca na resposta quanto a elevagdo dos niveis, de baixos
para altos ou vice versa, de forma que um fator se torna dependente de um segundo fator, ou
seja, quando as linhas do grafico de interacdo ndo sdo paralelas (MATHIALAGAN;
VIRARAGHAVAN, 2005). Assim, na Figura 48 se mostra significativa a combinagdo dos
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parametros ou a interagdo entre “Relacdo e porcentagem de carbeto”, “relacdo e Rpm,
“porcentagem de carbeto e tempo”. “Relacéo e tempo™, j& que as linhas do gréfico de interagéo
ndo sdo paralelas. Pelo grafico da Figura 48, nota-se que ha interacéo entre os fatores rpm e
porcentagem de carbeto.

Figura 48. Gréficos das Interacoes.
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Fonte: MINITAB®.

6.2.4 Caracterizacédo do P6s da MAE
Apdbs moagem, foram verificadas a aparéncia dos pos e dos agentes moedores, a MAE se
mostrou mais eficiente na transformacao dos cavacos em pés, Figura 49. Os agentes moedores

apresentaram pouca impregnacdo de pos e auséncia da soldagem a frio.

Figura 49. Foto do jarro aberto apds a moagem.

Esferas

Fonte. Autoria propria.
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Nas condi¢des de MAE, com o tempo de 40 horas, com relagdo massa esfera de 1:20 e 400
rpm, estes fizeram com que o material apresentasse comportamento piroférico, Figura 50. As
amostras com estas caracteristicas foram descartadas. A ocorréncia de tal caracteristica foi
evidenciada devido ao fino particulado resultante da moagem que, ao entrar em contato com o
ar atmosférico, apresentou uma oxidacdo instantanea liberando uma energia suficiente para
aquecer o metal a sua temperatura de fusdo (GERMAN, 1996). A piroforicidade do material se
deve ao fato de o aluminio ser classificado como um material do primeiro grupo de materiais
altamente piroforicos (PURI, 2008).

Figura 50. Foto do jarro com o material que se comportou de maneira piroférico.

Fonte. Autoria Propria.

As condigdes que apresentaram o menor tamanho de particulas foram as condigdes 15 e a
31 ambas realizadas com os parametros de tempo de 40 horas, 3% de carbeto, 400 Rpm e
relacdo de 1:10. A condicdo 31 é a réplica da condicéo 15. Devido ao melhor desempenho foram
utilizadas as amostras da condicéo 15 para a realizacdo da sinterizacdo e as analises mecanicas.

Para a confeccdo das amostras para analise, os p6s da condicdo 15 foram embutidos em
resina fendlica (baquelite), lixados e polidos, sem ataque quimico, em seguida metalizados, para
que fosse possivel observar a superficie do particulado por MEV, a micrografia das particulas
dos po6s Figura 51, nota-se que ndo ha presenca de carbeto de vanadio no centro das particulas.
As particulas apresentam fissuras que sdo caracteristicas do resultado do processo de moagem.
Foram realizadas analises semi-quantitativas por EDS, utilizando a varredura em modo
automatico de deteccdo e analise pontual, figura 56, mostrando a morfologia da particula apos

a moagem na condicao 15.
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Figura 51. Micrografia das particulas embutidas da condicdo 15 de moagem.

oria Prépriél...z

Os Espectros e os relatérios dos pontos de 0 a 2 estdo no Anexo 2.

A anélise do ponto O apresentou os elementos originarios da liga de aluminio o que
caracteriza com um ponto de retirada de material.

Na analise no ponto 1 o material apresentou uma estequiometria, indicando a presenca da
fase MgsZnsAl; onde esta apresenta maior densidade.

A anélise no ponto 2 do material, apresentou uma estequiometria indicando a presenca da
fase Mg2Zn11.

Na Figura 53, fica evidente a acdo dos carbetos na matriz de aluminio de modo a exercer a
fungdo de fragilizar o material de caracteristica ductil, como mencionado. Segundo
SURYANARAYANA 2001 e FOGAGNOLO 2003, a fragilidade do material é devida a
formacao do sistema ductil-fragil, que aumenta a eficiéncia da moagem, uma vez que o carbeto,
possui elevada dureza, se distribui sobre a superficie ductil dos cavacos aluminio, fazendo com

que se eleve o nivel de encruamento pontual facilitando a fratura.
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Figura 53. Micrografia da borda da particula com a presenca de carbeto de vanadio.

Contorno das particulas de Al.
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Fonte. Autoria Propria.

6.2.5 Analise Metalografica dos Pds
As analises Metalograficas via MEV e analise de tamanho de particula dos pos foram
realizadas nos experimentos de forma a comparar a condi¢cdo que apresenta 0s parametros
minimos (1) e as outras condi¢des que um dos pardmetros eram maximos, conforme a Tabela
20.

Todos os experimentos foram analisados, e 0os pos apresentam morfologia de ‘flakes’ ou
cascas finas com formato irregular e com poucas aglomeragbes. Os pos em todas 0s
experimentos apresentam uma granulometria variada na ordem de 1 até 1000 microns.

As comparagOes foram realizadas levando em conta o aumento de um dos pardmetros de
moagem, e podemos relacionar as modificacdes que ocorrem nos pos.

Tabela 20. Tabela dos experimentos analisadas no MEV e os parametros MAE

EXPERIMENTO RELACAO CARBETO RPM TEMPO MV

1 10 1% 250 10 242,6
2 20 1% 250 10 263,7
3 10 3% 250 10 139,2
5 10 1% 400 10 361,7
7 10 3% 400 10 116,6
9 10 1% 250 40 68,67
15 10 3% 400 40 12,44

Fonte. Autoria Propria.
A amostra do experimento 1, figura 54a, apresentou uma auséncia de particulas de tamanho

aproximado de 30 a 50 microns, 0 que evidencia 0 mecanismo de moagem dos cavacos,
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conforme descrito por Canakci (2015). Os pos deste experimento apresentaram uma maior
quantidade de particulas entre 100 e 700 microns.

Na comparacao entre experimento 1, figura 54, e experimento 9, figura 55, conforme a, o
aumento do tempo de 10 para 40 horas apresentou mudancas na distribuicdo do tamanho de
particula, onde mostra o aumento da quantidade de pds em tamanhos menores que 10 microns.
O experimento 9 ainda apresenta grande quantidade de particulas de 500 microns porem ainda
ocorre a auséncia de particulas de tamanho préximo a 50 microns. Com o aumento do tempo
de moagem houve uma reducdo eficiente no tamanho dos pos. Este resultado corrobora com o

0 projeto analise de experimento onde a variavel tempo é o fator mais influente.

Figura 54. Micrografia e analise granulométrica dos pds do experimento na condigao 1.
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Fonte. Autoria Propria.

Figura 55. Micrografia e analise granulométrica dos p6s do experimento na condigao 9.
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Fonte. Autoria Prépria.

Na comparacdo entre experimento 1 e o experimento 3, Figura 56, 0 aumento da
porcentagem de carbeto de 1% para 3%, apresentou uma melhora na distribuicdo do tamanho
de particula. Pode-se observar que houve uma diminui¢do acentuada nas particulas de tamanhos

proximo a 500 microns, isto se deve ao aumento da porcentagem de carbeto que melhora a
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eficiéncia de moagem do sistema ductil-fragil. No experimento 3 ndo ha auséncia de particulas

no tamanho aproximando de 50 microns.

Figura 56. Micrografia e analise granulométrica dos p6s do experimento na condigao 3
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Fonte. Autoria Propria.

Na comparacao entre experimento 1 e experimento 2, Figura 57, nota-se que com 0 aumento

da relacdo de 1:10 para 1:20, 0 experimento 2 apresentou pequena quantidade de particulas na

faixa de 10 microns em relacdo ao experimento 1. Contudo apresentou maior homogeneidade

na distribui¢do do tamanho de particulas entre 30 e 1000 microns e a media do tamanho de

particulas é menor.

Figura 57. Micrografia e analise granulométrica dos p6s do experimento na condigao 2.
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Fonte. Autoria Prépria.

20

Na comparacao entre o experimento 1 e experimento 5, Figura 58, 0 aumento da rpm de 250

para 400, apresentou um grafico tipo tri modal, também apresenta uma reducao do tamanho em

relacdo a experimento 1 das particulas porem apresenta uma maior quantidade de particulas

proximo ao tamanho de 800 microns, e ainda apresenta auséncia de particulas de tamanho

préximo a 50 microns.
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Figura 58. Micrografia e analise granulométrica dos pds do experimento na condigéo 5.
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Fonte. Autoria Prdpria.

Na comparagéo entre experimento 1 e experimento 7, Figura 59, com o aumento da relagéo
de 1:20, porcentagem de carbeto para 3% e do tempo de 40 horas, apresentou uma distribuicdo
unimodal em torno de 100 microns, isto devido certamente a maior quantidade de colisdes e
energia imposta no processo assim como o aumento da fragilizacdo do aluminio pela maior

quantidade de carbetos.

Figura 59. Micrografia e analise granulométrica dos pds do experimento na condigéo 7.
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Fonte. Autoria Propria.

A comparacdo entre experimento 1 e experimento 15, Figura 60, que se refere aos
experimentos com 0s paramentros minimos e 0s paramentors maximos, onde o experimento 15.
A elevacdo para 400Rpm, 3% carbeto e 40 horas de moagem, apresentou boa distribuicdo
granulométrica e maior reducdo de tamanho de particulas com dimensdes préxima de 10
microns sendo o0 experimento mais agressivo do DOE. Pode-se observar que a Rpm influéncia
mais que a relacdo massa/esfera devido certamente a maior quantidade de impactos dos agentes

moedores no material de moagem.



89

Figura 60. Micrografia e analise granulométrica dos p6s do experimento na condigéo 15.
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Fonte. Autoria Propria.

6.2.6 Analise EDS dos Pos

As amostras foram analisadas por EDS e foram ampliadas a 2000x utilizando a técnica semi
quantitativa, as analises dos experimentos 1,2,3,5,7,9,11 estdo Apéndice 11.1 e segue analise
do experimento 15.

A figura 61 mostra a distribuicdo do VC na matriz do aluminio, podemos observar que as
particulas de VC estdo distribuidas sobre a superficie das particulas do aluminio na condicao
15. A posicdo das particulas de VVC foram identificadas pelo espectro somente do V devido ao

carbono ser um elemento leve a técnica de MEV ndo € adequada para a analise deste elemento.

Figura 61. Micrografia (a) e o Mapeamento de EDS (b) e o espectro (c) no experimento 15 da moagem.
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Fonte. Autoria Propria.
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6.2.7 Analise BET x Granulometria do MAE
Foram analisados no ensaio de BET as amostras da DOE da Moagem, as amostras dos
experimentos 1, 15 e 33 nas condi¢Oes: menos agressiva, mais agressiva e intermediaria, onde
determinou-se a area superficial, o diametro médio dos poros e volume total de poros, os
resultados estdo apresentados na Tabela 21.
Analisando a Tabela 21 pode-se observar que a amostra que apresentou menor volume
de poros foi a amostra obtida na condicéo 15.
Tabela 21. Anélise BET

Amostra Area superficial Diametro médio Volume total dos
especifica (m2 /g) dos poros (A) poros (cm3 /g) (HK)
1 23,78 26,04 0,5079
15 149,30 26,89 0,0381
33 94,07 25,35 0,2651

Fonte: Autoria Propria

As curvas obtidas com estes ensaios sdo mostradas na Figura 62 para 0s experimentos
do DOE da Moagem.
Com os gréficos obtidos no ensaio e as curvas caracteristicas de BET foi possivel classificar
os 3 resultados conforme a classificacdo tipo IV do método BET, Figura 62.
As curvas apresentaram um laco de histerese, condi¢do tipica quando as curvas de adsor¢ao
e dessorcdo ndo coincidem. Este comportamento revela que os materiais sdo formados por
mesoporos, com preenchimento em multicamadas, 0s quais apresentam dessor¢cdo numa
pressdo menor do que a respectiva adsorcdo (BRUNAUER; EMMETT; TELLER, 1938) .
Tabela 22 apresenta a comparacdo da granulometria a laser e area superficial BET.
Observa-se que estes resultados corroboram, pois a medida que se diminui a granulometria das
particulas ocorre um aumento na area superficial especifica. Neste caso, a amostra que
apresentou menor granulometria foi a do experimento 15 que também possui maior area
superficial especifica, 0 que favorece o processo de sinterizacéo, devido ao maior contato entre

as particulas.

Tabela 22. Anélise Granulométrica D50 e Média Volumetrica

Carbeto Tempo MV Area Superficial

Experimento Relacéo (%) RPM ) (um) Es(Er?ZC;g)CEI
1 10 1 250 10 243 23,78
15 10 3 400 40 12,4 149,3
33 15 2 325 25 79,1 94,07

Fonte: Autoria Propria
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Figura 62. Representacdo ensaios e classificacdo BET.
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6.2.8 Analise Térmica

A andlise de DTA foi conduzida para estudar as reacdes de deslocamento de pico no pé do
experimento 15. A adicdo de particulas de refor¢o na matriz de aluminio ndo alterou a natureza
dos picos exotérmicos observados no po6 de liga Al 7075 resultados também encontrado nas
pesquisas de AHAMED e SENTHILKUMAR (2010).

A curva da andlise DTA mostra somente um pico exotérmico a 645°C que corresponde ao
ponto de fusdo do sistema da liga Al 7075. Este pico de DTA comegou a crescer em torno de
625°C e o sistema comegou a mudar para um estado liquido de fase solida devido a formacéo
eutética de Al-Cu. A temperatura de fuséo proxima também encontrada na pesquisa de JOSHI;
PRAKASH; DABHADE, 2015.

Os resultados da analise DTA, identificou que a amostra apresenta temperatura de fusao
coerente com a da Liga de aluminio 7075T6. Havendo alteracdo de menos de 5°C do valor
referéncia da liga, onde a adicdo de VC ndo alterou a temperatura de fusdo. O valor de
temperatura encontrado no DTA referente ao pico exotérmico foi tambem utilizado para

escolher a temperatura de sinterizacéo da liga.
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O resultado obtido pela analise do DTA da amostra do experimento 15 esté representado na

Figura 63.

Figura 63. DTA Amostra 15.
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Fonte. Autoria Propria.

6.3 DOE da Densificacao

6.4 Planejamento Experimental da Densificacao

Os resultados foram analisados usando o software Minitab 17 e foram realizadas as
analises de variancia e realizado o célculo do modelo, a interacdo entres os coeficientes, e
determinados os efeitos principais e as interacdes entre os fatores, o desvio padrdo de cada
coeficiente, e de probabilidade para o total de 23 modelos fatoriais, para experimentos
realizados com 3% de carbeto de vanadio, e agente controlador do processo metanol.

A identificacdo da influéncia significativa dos parametros, bem como suas interacdes
sobre a densificacdo, sdo mostrados na Tabela 24.

Observando o0s resultados, e considerando-se um intervalo de confianca
aproximadamente 80%, a interacdo de segunda ordem entre a, compressdo e temperatura, 0
tempo, compressédo, a interagéo de segunda ordem entre a temperatura e tempo, se mostraram
significativos na resposta considerada (negrito) na Tabela 24.

Desse modo, verificando o valor p (p-value), uma estatistica utilizada para sintetizar o
resultado do teste de hipdteses para um nivel de significancia (a= 0,05), tém os resultados:

- A interacdo de segunda ordem entre a, compressao e temperatura apresentou um valor de p

=0,001, ou seja, menor que o nivel de significancia (o= 0,05), sendo um fator significativo.
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-A tempo apresentou um valor de p = 0,007, ou seja, menor que o nivel de significancia (o=
0,05), sendo um fator significativo.

-A compressao apresentou um valor de p = 0,017, ou seja, menor que o nivel de significancia
(o= 0,05), sendo um fator significativo.

-A interagéo de segunda ordem entre a temperatura e tempo apresentou um valor de p = 0,047,
ou seja, menor que o nivel de significancia (0= 0,05), sendo um fator significativo.

A Tabela 23 mostra a adequacdo dos modelos através da ANOVA feita pelo software
MINITAB®. Observa-se que os fatores investigados apresentam interacdes de primeira e de
segunda ordem de forma que, a combinacéao entre os fatores principais significativos, impacta
na densificacao.

Tabela 23. Tabela da anélise de variancia para a sinterizacéo.

Fonte DF AdjSS AdjMS F-Value P-Value
Modelo 8 0,044696 0,005587 6,68 0,005
Linear 3 0,017547 0,005849 6,99 0,01
Compresséo 1 0,007121 0,007121 8,551 0,017
Temperatura 1 0,0001 0,0001 0,12 0,737
Tempo 1 0,010325 0,010325 12,35 0,007
2- Maneiras de InteracOes 3 0,025119 0,008373 10,01 0,003
Compressdo /Temperatura 1 0,020203 0,020203 24,16 0,001
Compressdo /Tempo 1 0,000473 0,000473 0,56 0,471
Temperatura/Tempo 1 0,004444 0,004444 531 0,047
3- Maneiras de Interacdes 1 0,000718 0,000718 0,86 0,378
Compressdo*Temperatura*Tempo 1 0,000718 0,000718 0,86 0,378
Curvatura 1 0,001312 0,001312 1,57 0,242
Erro 9 0,007527 0,000836

Total 17 0,052223
Fonte: MINITAB17.

Tabela 24. Tabela dos coeficientes codificados.

Termo Efeito Coef  SE Coef T-Value P-Value VIF
Constante 2,48722 0,00723 344,02 0,00
Compressédo 0,04219 0,0211 0,00723 2,92 0,017 1,00
Temperatura 0,00501 0,0025 0,00723 0,35 0,737 1,00
Tempo 0,05081 0,0254 0,00723 3,51 0,007 1,00
Compressdo*Temperatura 0,07107 0,03553 0,00723 4,91 0,001 1,00
Compressdo*Tempo 0,01087 0,00543 0,00723 0,75 0,471 1,00
Temperatura*Tempo 0,03333 0,01667 0,00723 2,31 0,047 1,00
Compressdo*Temperatura*Tempo 0,01339 0,0067 0,00723 0,93 0,378 1,00
Ct Pt -0,0272  0,0217 -1,25 0,242 1,00

Fonte: MINITAB17.
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Os efeitos estatisticamente significativos pode ser observadas Figura 64 com o auxilio do
diagrama de Pareto, sendo considerados significativos os fatores ou interagdes que ultrapassem
a linha pontilhada em 2,262.

Figura 64. Grafico de Pareto dos efeitos da densificagéo.

Grafico de Pareto dos Efeitos Padronizados
(Resposta Densidade. Alfa = 0,05)

Termn 2262
Fator Moms
AR A Compresio
B Temiparatura
C C Tampo
A
BC
AEC
AC
E
0 1 2 3 4 5
Efeitos Padronizados
Fonte: MINITAB17.
Figura 65. Gréafico dos pontos residuais.
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Fonte: MINITAB17.
A Figura 66 apresenta os efeitos principais dos fatores para resposta densificagdo. Observa-se
que o0 aumento do tempo causa a maior inclinagéo da reta no gréfico, o que faz com que acontega
a difusdo das particulas, 0 aumento da compressdo causa aumento na area de contatos das
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particulas facilitando a difusdo, o aumento da temperatura, também contribui para a
densificagdo porem de forma menos significativa.

Uma interacdo é eficaz, quando ha uma mudanca na resposta quanto a elevacdo dos
niveis, de baixos para altos ou vice versa, de forma que um fator se torna dependente de um
segundo fator, ou seja, quando as linhas do grafico de interacdo ndo sdo paralelas
(MATHIALAGAN; VIRARAGHAVAN, 2005). Assim, na Figura 67 se mostra significativa a
combinacdo dos pardmetros ou a interacdo entre compressao e temperatura, temperatura e

tempo, ja que as linhas do gréafico de interacdo ndo sdo paralelas.

Figura 66. Grafico linear dos efeitos principais.
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Figura 67. Gréficos das Interagdes da densificagéo.
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6.4.1  Caracterizacdo do Material Prensado
Previamente a sinterizagéo, calculou-se a densidade verde do material, a fim de comparar
com a densidade aparente. Foram realizados 9 experimentos (1 a 9) e uma réplica (10 a 18),
que partir deste ponto serdo chamados de experimento da densidade 1 (ED1) e assim
sucessivamente até a 18(ED18), os valores estdo representados na Figura 68. O maior desvio

padrdo na ED1 pode ser devido a menor forgca de compresséo aplicado na compactacao.

6.4.2 Analise das Amostras Sinterizadas
A tabela 25 mostra os resultados da sinterizag@o, pode-se observar que a ED1 se refere a
média das amostras na condicdo 1 sendo a primeira condi¢do imposta pelo DOE da densificacao

e também a porcentagem em relacdo ao material fundido.

Figura 68. Gréafico dos valores médios da densidade a verde e desvio padrao.
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Fonte. Autoria Propria.

A tabela 25 caracteriza o resultado da média da densidade aparente do DOE e a relacéo entre
a densificacdo e o material fundido, é possivel observar que, dentre as amostras sinterizadas, a
gue obteve maior densidade foi aquele referente a ED8 e a sua réplica na ED16, onde estes
experimentos apresentam a condicdo mais severa: 0 maior tempo de sinterizacdo, a maior
temperatura e a maior forca de compressdo. Quando comparada ao bulk, verifica-se que a
densidade referente ao experimento ED8, ED16 é de aproximadamente 94,1 %, 95% (em
Negrito), respectivamente do valor da densidade do material de referéncia.

Na Figura 69 temos a comparacdo das densidades a verde em relacdo a densidade aparente.
Nota-se que 0s experimentos que apresentaram a menor densidade sio o ED3 (2,402g/cmq) e

ED7 (2,435 g/cm®) ambas possuem as mesmas variaveis forca de compressdo de forca de
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compresséo de 1,5T, com temperatura de 550°C a diferenca foi o0 tempo de 1 para 4 horas com
aumento da densidade de 2% e ambas possuem a menor for¢a de compressao que podem ter
influenciado na baixa densificagdo. Os experimentos que apresentaram a maior densificacéo
foram o0 ED 4 e 0 ED 8 com as mesmas varidveis forca de compressdo e temperatura com
diferenca foi o tempo de 1 para 4 horas, onde o aumento do tempo apresenta melhora na
densificagéo e apresenta a maior forga de compressao.

Tabela 25. Tabela das densidades do material sinterizado.

. Densidade media % em relacdo ao
Experimentos

(glemd) material fundido
1 2,4892 90,5%
2 2,4752 90,0%
3 2,4028 87,4%
4 2,5315 92,1%
5 2,4828 90,3%
6 2,4923 90,6%
7 2,4326 88,5%
8 2,5890 94,1%
9 2,4892 90,5%
10 2,4504 89,1%
11 2,4035 87,4%
12 2,4528 89,2%
13 2,5355 92,2%
14 2,4632 89,6%
15 2,4935 90,7%
16 2,6121 95,0%
17 2,4697 89,8%
18 2,4504 89,1%

Fonte. Autoria Propria.

Figura 69. Gréafico como a comparacdo da densidade a verde pela densidade aparente.
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Fonte. Autoria Propria.

6.4.3 Processo de Otimizacdo da DOE da Densificacao
O objetivo desta etapa experimental é determinar o nivel 6timo de ajuste dos parametros
de entrada para a obtencdo do maior valor possivel para a densificacdo. Para se obter a
otimizagdo do processo de sinterizagdo utilizou-se a ferramenta do software Minitab
denominada “Response Optimizer”, cuja condicGes estabelecidas sdo mostradas na Tabela 26

para a obtencdo do maior densificacao:

Tabela 26. Com os valores obtidos para otimizagdo dos pardmetros da densificacdo

Resposta Otimizada

Forca Tempo Temperatura Densidade obtida
(ton) (horas) (°C) (g/cmd)
3,5 4 550 2,6006

Fonte. Autoria Propria.

O resultado da ferramenta demostrou pardmetros que coincidiram com a condicdo de
melhor densificacdo encontrada o ED8 do DOE da densificacdo, confirmando a utilizagéo da

ferramenta.

6.4.3.1 Analise EDS dos Corpos Sinterizados
As analises das amostras sinterizadas utilizando a MEV por meio da técnica de EDS no
restante dos experimentos estdo no Apéndice 11.3. A analise do experimento que apresentou a

melhor densificacdo, ED8 nota-se que a distribuicdo de VC néo se apresenta de forma uniforme
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sobre a superficie das particulas de Al 7075, e a amostra apresenta pequenas fissuras entre as
particulas de Al, Figura 70.

Figura 70. EDS com distribuicdo dos carbetos no material da condicéo de sinterizacao 8.
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Fonte. Autoria Propria.

6.5 Analise de Difracdo de raios X.

As analises de DRX foram realizadas nas amostras de pds da condi¢do do experimento 15
de moagem e na condicgéo 8 de sinterizacdo, experimentos que obtiveram os melhores resultados
em seus processos de DOE.

A figura 70 mostra os padrdes de difracdo de raios X do aluminio 7075, do cavaco aluminio
submetido ao processo de moagem de alta energia na condi¢do 15 e do material sinterizado.
Tanto o p6 quanto a amostra sinterizada exibiram picos correspondentes a fase ctbica de face
centrada (CFC) do Al. A auséncia de outros picos dos elementos da liga pode ser atribuida a
limitacdo do filtro do difratometro de raios X para detectar fases com uma quantidade inferior
a 3% de fracdo volumeétrica (CULLITY, 1957; MOBASHERPOUR; TOFIGH; EBRAHIMI,
2013; SURYANARAYANA, 2001).

Nota-se um alargamento nos picos de difracdo de raios X ap6s moagem do experimento 15,
isto devido aos impactos sofridos durante o processo de moagem alta energia em funcéo da
deformacdo plastica ndo uniforme (microtensdo) do reticulado cristalino, provenientes das
falhas de empilhamento, planos de cisalhamento, entre outros defeitos cristalinos resultantes da
diminuicdo do tamanho das particulas (CULLITY; STOCK, 2001). A vista ampliada do
deslocamento na posicdo (isto é, angulos 20) do pico Al (1 1 1) é observada na Figura 72.
(HERNANDEZ-MARTINEZ et al., 2015; MOBASHERPOUR; TOFIGH; EBRAHIMI, 2013;
NAEEM et al., 2014).

Nota-se na Figura 72 que apds a sinterizacdo ocorre uma diminui¢do na largura dos
picos e aumento na intesidade e na posi¢do do pico na amostra sinterizada este comportamento
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esta associado com a diminuicdo das tensdes gerada pela MAE devido ao tratamento térmico
de sinterizacdo. Esta mudanca se d& devido aos processos de recuperacao e recristalizacdo que
acontecem no material durante a sinterizacio(SURYANARAYANA, 2001) . Pode-se observar
uma variacao do posicionamento do angulo 26 a do pico referente ao plano (111), onde este se
desloca para esquerda, isto também é atribuido a deformagéo pléstica proveniente do processo

de moagem.

Figura 71. Difratogramas do experimento 15 de moagem e do ED 8.
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Figura 72. Difratogramas ampliado entre 44° e 46° do p6 (15) e da sinterizada (8).
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6.6 Analise de Porosidade dos Sinterizados.

Os resultados das medias das porosidades das amostras com as sinterizadas nas condicfes
do DOE sdo apresentados na Tabela 27 foram calculadas as densidades geométricas, e
analisadas por imagem. Observa-se uma porosidade mais acentuada nas amostras relacionadas
ao experimento 1 (ED1), em que as particulas possuem formatos irregulares favorecendo o
aparecimento de poros. Com relacdo a ED8 por apresentar particulas com dimensdes menores
e uniformes, ha uma distribuicdo mais homogénea dos poros.

O gréfico da Figura 73 tem a comparacdo das porosidades geométrica e por imagem nota-
se que porosidade geométrica apresenta menor variagao.

As amostras obtidas apos a realizacdo do DOE da densificacdo foram submetidas a analise
de imagem. A parte prenchida com a cor vermelha representa a porosidade apds sinterizacéo.
Na Figura 74 observa-se por meio de analise em microscopia Otica que as amostras
apresentaram uma baixa porosidade residual e concentrada entre os contornos das particulas, e
que em algumas regides observou-se uma sinterizacdo muito intensa, o material torna-se
homogéneo. Na Figura 74 apresenta analise do ED1 em a e assim por diante; ED2 em b, ED3

emc, ED4emd, ED5 eme, ED6 em f, ED7 em g, ED8 em h, ED9 em i.

Tabela 27. Média da porosidade para cada parametro.

Tabela de Porosidade Média
Experimentos (ED) 1 2 3 4 5 6 7 8 9
P. Geométrica 23% 20% 15% 15% 19% 18% 15% 11% 19%
P. media por imagem 35% 11% 9% 20% 8,9% 7,8% 19% 7% 12%

Fonte. Autoria Propria.
Figura 73. Gréfico da comparagdo das porosidades.
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A diferenca entre a porosidade geométrica e a pdr imagem na Figura 74 onde as partes branca
e material e a parte vermelha e a porosidade identificada, devida certamente a diferentes pontos
de analise da amostra que ndo sdo homogéneos e também por causa da analise de porosidade
geométrica levar em conta os poros internos da amostra. Pelas médias apresentadas, podemos
notar que os parametros que apresentaram menores porosidades sdo os experimentos ED6 e
ED8 que apresentaram porosidade proxima de 7% estes experimentos tém em comum a maior
forca de compresséo (3,5T) e o maior tempo de sinterizacdo (4h) que demostrou ser melhor
para a menor porosidade.

Figura 74. Analise de porosidade por imagem das amostras com 100 vezes de ampliacéo.
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6.7 Ensaios Mecanicos
Os ensaios mecanicos foram realizados com o objetivo de identificar as propriedades

mecanicas do composito obtido apds a sinterizacdo nas diferentes condi¢des do DOE da
sinterizacao.

6.7.1 Analise de Dureza
A Figura 75 apresenta os resultados das medidas do ensaio de dureza HRB para 0s
experimentos de 1 a 9 do DOE densificacéo.
E importante mencionar que os melhores valores obtidos no ensaio de dureza
correspondem ao ED8, que alcangou a média de 72,6 HRB que corresponde 83% do Al 7075T6
obtido por fusdo convencional. Isto certamente é devido a porosidade que € inerente ao processo

de metalurgia do p6 e tempo de sinterizacdo de 4 horas que ocasiona a perda do tratamento
térmico T6.

Figura 75. Grafico das Médias com os desvios das durezas para 0s experimentos 1 a 9.
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Fonte. Autoria Propria.

A porosidade apresentou grande influéncia nos valores de dureza isto devido a presenga
de vazios que é um fator consequente do processo de metalurgia do po, diferente de pecas
obtidas por outros processos, 0 que explica a diminuicdo da média total da dureza dos nove
experimentos com relagéo a literatura (SURYANARAYANA, 2001).

A dureza varia de acordo com a regido da peca, sendo que a porosidade ndo € distribuida
uniformemente. Deste modo, a média de dureza entre as amostras analisadas pode-se obter

valores discrepantes. A dureza dos ED6 e ED8 podem ser discutidas também avaliando suas
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respectivas porosidades. Verificou-se que o ED8 apresentou menor porosidade e, portanto,
maior dureza. Podemos notar que o ED8 apresentou as melhores médias nas analises de:
densidade, porosidade e dureza dentre todas as amostras.

Na Tabela 28 podemos observar todas as analises juntas em relacdo a condicdo de
sinterizacdo.

Tabela 28. Tabela com o resultado de todas as analises realizadas nas amostras sinterizadas do DOE.

Densidade Densidade Porosidade Porosidade Dureza
Amostras  verde media media oy media por
3 geométrica . (Rockwell B)
(g/cm3) (g/cm?) imagem
ED1 2,275 2,4892 23% 35% 58
ED2 2,215 2,4752 20% 11% 67,2
ED3 2,2 2,4028 15% 9% 61
ED4 2,08 2,5315 15% 20% 67,10
ED5 2,06 2,4828 19% 8,4% 67,8
ED6 2,045 2,4923 18% 7,8% 72
ED7 2,155 2,4326 15% 19% 69,2
EDS8 2,135 2,589 11% 7% 72,6
ED9 2,12 2,46 19% 12% 67,4

Fonte. Autoria Propria.

Os resultados demonstram que com 0 aumento da temperatura e do tempo a dureza
também aumenta o que indica a boa densificacdo do material durante a sinterizacdo, podemos

observar na Figura 76.

Figura 76. Gréafico com a comparacdo entre a densidade e dureza.
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Fonte. Autoria Propria.
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6.7.2 Microdureza
Foram confeccionadas 3 amostras do ED8 e nomeadas como amostra 8.1,8.2 e 8.3 para
a realizacao de ensaio de Microdureza. Os valores analisados foram retirados de 5 regides das

amostras, apresentadas na Tabela 29.

Tabela 29. Microdureza média das amostras 8.1,8.2 8.3.

Amostra 1 2 3 4 5 Média Desvio padrao
8.1 1239 100,3 1178 1306 1254 119,60 11,71
8.2 108,7 84,62 1514 169 123,6 127,46 33,54

8.3 127,7 1341 92,09 193 1394 137,26 36,24
Fonte. Autoria Propria.
A partir dos valores obtidos, nota-se que as médias apresentaram um valor de 79% em

comparagdo com a literatura, 175HV, para o material fundido (JOHN & HATCH, 2005). O tipo

de processamento via metalurgia do pé possui grande influéncia de modo que as pecas finais

sdo porosas, 0 que pode levar a diminuicdo da Microdureza final do material. As amostras 8.1,
8.2 e 8.3 apresentam valores diferentes de Microdureza Vickers, isto certamente devido ao local
de identacdo que pode estar proximo a um poro o que influencia no resulta final. Esta diferenca

pode ser verificada pelos valores do desvio padrao.

6.7.3 Ensaio de Compressao
Para realizacdo do ensaio de compresséo confeccionou-se 5 amostras do ED8 do DOE
da densificacéo, estes foram nomeados como 1c, 2c, 3c, 4c, 5c¢.
A Tabela 30 representa as dimensdes iniciais das amostras previamente ao ensaio de
compressdo, e também a area inicial da face em contato com o equipamento para cada corpo de
prova.

Tabela 30. Diametro, comprimento e area inicial das amostras 1c-5c.

Amostras Diametro (mm) Comprimento inicial Areg
(mm) (mm?)

1c 7,73 8,60 46,93

2¢C 7,80 8,45 47,78

3c 7,80 8,50 47,78

4c 7,82 8,41 48,03

5¢ 7,80 8,40 47,78

Fonte. Autoria Propria.

A partir dos relatérios das amostras os valores obtidos pelos ensaios foi possivel plotar

gréaficos tensdo x deformacgdo onde se encontram no apéndice 11.4. Figura 96 representa 0
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comportamento das amostras 1c a 5c e seus respectivos valores de limite elastico, tenséo de
escoamento, tensdo maxima de compresséo e tenséo de ruptura.

A partir dos graficos pode-se notar que ha uma sensibilidade a relacdo de deformacéo a
partir da tensdo maxima de compressdo. Todas as amostras, exceto a amostra 4c, apresentaram
um aumento de resisténcia a forca aplicada devido ao encruamento pela deformacéo pléstica
que desvia os planos cristalinos e promove o aparecimento de discordancias e aumentam a
dureza do material previamente a sua fratura. A Tabela 31 e Tabela 32 apresentam os valores
de tensdo apresentados no grafico das 5 amostras e seus respectivos médulos de elasticidade e

alongamentos.

Tabela 31. Valores de tensdo do gréafico tensdo x deformacdo para as amostras de 1c-5c.

oy Tensao de Tensdo Méaxima x
Tensdo Limite . Tenséo de Ruptura
Amostra Elastico (MPa) Escoamento Compressao (MPa)
(MPa) (MPa)

1c 174,38 195,85 252,44 209,28

2cC 171,65 196,17 253,15 188,23

3c 167,24 194,67 250,25 178,13

4c 182,70 205,31 256,25 153,29

5¢c 162,16 190,75 248,47 180,29
Média 171,62 196,55 252,11 181,84

Fonte. Autoria Propria.

Pelo estudo BARADESWARAN et al. 2014 o ensaio de compressdo da liga de Al 7075
com adicdes de B4C via metalurgia do pd, com adicdo de 5% de B4C apresentou resisténcia a
compressdo de aproximadamente 225 MPa. Os experimentos deste trabalho apresentaram
resisténcia maxima a compressdo em torno de 252 MPa, valor relativamente maior devido as
diferengas de processamento e composi¢do quimica dos dois materiais em questdo. A adicdo

do carbeto de vanadio a liga também pode ser fator de influéncia em sua resisténcia mecanica.

Tabela 32. VValores médios do modulo de elasticidade (E) e alongamento das amostras 1-5.

Moédulo de Elasticidade

Amostra E (MPa) Alongamento (%)
1 523,5124 15,93
2 573,1279 13,24
3 594,6299 12,13
4 561,8786 11,16
5 563,4933 12,92
Média 563,3284 13,08

Fonte. Autoria Propria.
A partir do estudo do ensaio de compresséo da liga Al 7075 recozida em forma de chapas

e tratamento T6, testada em diferentes temperaturas, observou-se que a 25°C a liga apresentou
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uma tensdo maxima de compressao aproximado de 790 MPa (LEE et al., 2000). Outro estudo
mostra que a resisténcia de chapas laminadas de Al 7075-T6 no valor de 550 MPa (ASM
HANDBOOK, 2001; JOHN .E. HATCH, 1984; OSWALT,; LII, 1987). A partir dos estudos
realizados, os diferentes tipos de processamentos sdo determinantes nas propriedades dos
materiais.

Segundo KUMAR (2016) ligas fundidas e entdo conformadas apresentaram resisténcia
a compressao maior em relagéo as pecas produzidas via MP.

Com relacdo ao limite elastico e tensdo de escoamento, o compdsito em estudo
apresentou valores médios de 172 e 196,5 MPa respectivamente, valores considerados baixos
com relacdo a literatura, que apresenta valor minimo de limite elastico entre 360-450 MPa
(ASM HANDBOOK, 1990) e tensdo de escoamento aproximadamente 503 MPa (ASM
HANDBOOK, 1998). Em outros estudos com a liga Al 7075-T651, com variacao nas taxas de
deformacéo durante os ensaios, as tensdes de escoamento obtiveram resultados entre 500-600
MPa (MUKHERJEE et al., 2015). A investigacdo da resisténcia a compressao da liga Al 7075
fundida em molde de areia apresentou valor de escoamento em torno de 200 MPa, devido a
formacdo de fases metalicas em equilibrio formadas em regides interdendriticas, diminuindo
suas propriedades mecanicas

Com relagéo ao modulo de elasticidade, estudos realizados em ligas Al 2024/2124, 6061
e 7075 adicionados a porcentagens diferentes de carbeto de silicio (SiC) demonstraram aumento
consideravel dos modulos de elasticidade com o aumento da adi¢do de carbetos. Porém o valor
do modulo de elasticidade médio deste trabalho apresentou valor de 77% (563,33) MPa em
relacdo ao da literatura que apresenta madulo de elasticidade 730,00 Mpa este valor foi devido
ao tipo de processamento onde a amostra apresenta poros e ndo foi novamente tratada
termicamente (JOHN .E. HATCH, 1984; MCDANELS, 2008).

Os estudos mostram que a diferenca de valores pode ser relacionada com tipo de
processamento, composi¢do quimica e microestrutura, no qual, a metalurgia do pé e a adi¢ao
de VC mostraram resultados abaixo do esperado como no estudo de Al 7075-T6 fundido em
molde de areia (MCDANELS, 2008).

O alongamento médio, representado na Tabela 32, mostra que as amostras deste trabalho
apresentaram valor de alongamento acima do descrito na literatura, alcangando valor de 13%
em relagéo a 11% da liga pela (ASM HANDBOOK, 1990). Valor consideravel de acordo com
estudos realizados na liga Al 7075, que apresentou aumento da ductilidade com maiores adi¢des
de B4«C(BARADESWARAN; ELAYA PERUMAL, 2013).
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7 CONCLUSAO

Por meio da Metalurgia do po utilizando moagem de alta energia foi possivel desenvolver
um composito a partir dos residuos de usinagem (cavacos) da liga Al 7075-T6.

Verificou-se que o processo de moagem é mais eficiente com adic¢do de carbetos na reducédo
de tamanho de particulas da liga Al 7075-T6. A moagem com adicdo VC apresentou menor
tamanho de particula sendo da ordem de 77% menor que com o NbC e 96% menor do que no
experimento sem carbeto.

Verificou-se que utilizagdo do ACPs aumentou a eficiéncia da cominui¢éo dos cavacos da
liga Al 7075T6 em comparacdo ao processo sem ACPs. A utilizacdo do Metanol apresentou
particulas 50% menores do que as que usaram o acido estearico.

Avaliacdo do projeto e analises de experimentos encontrou os fatores mais significativos
para cada processo:

No processo de moagem os fatores sdo: o Tempo de moagem, interacdo de segunda ordem
entre a “porcentagem de carbeto com tempo de moagem”, a relagdo massa/esferas € a rotagao.

No processo de Densificacdo os fatores sdo: as interagdes de segunda ordem entre “ forga de
compressdo e temperatura”, o tempo, a compressao e a interagdo de segunda ordem entre
“tempo e temperatura”.

Os ensaios mecanicos apresentaram valores menores de resisténcia mecanica em relacdo Al
7075T6 obtida por fusdo convencional, obtendo 83% da dureza (72,6 HRB), 77% do modulo
de elasticidade de (563,32MPa) e um alongamento maior com o valor de 13%.

A técnica de reaproveitamento dos residuos de usinagem por meio da Metalurgia do P6
utilizando Moagem de Alta Energia apresenta-se como um meio de potencial reciclagem

minimizando as perdas em compara¢do ao método de refusao.
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9 SUJESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

-Avaliar a influéncia das paradas na moagem.

- Avaliar a influéncia dos parametros na contaminacao dos corpos moedores

- Avaliar a resisténcia do material sinterizado a 450 e da 500°C.

- Realizar a comparacgdo do composito obtido e outra na mesma condigdo porem tratamento
térmico T6.

- Realizar a comparacgdo do composito obtido com os outros obtidos em outras temperaturas
de sinterizacéo.
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- Reaproveitamento de Cavacos de Liga de Aluminio Aeronautico Atraves de Processo de
Mogem de Alta Energia, Utilizando Diferentes Controladores de Processo. CONEM 2016,
2016, fortaleza. Link http://eventos.abcm.org.br/ conem2016/about/welcome/. Rio de janeiro::
abcm, 2016. v. 1. p. 1-7.

- Investigacdo Sobre Temperatura de Sinterizacdo de P6 da Liga de Aluminio 7075 t6 obtido
por moagem de cavacos, com adicdo de carboneto de vanadio. 22°COBEM 2016, natal.
22°CBCIMAT. Séo Paulo: metalum, 2016. v. 1. p.1-1.

10.2Publicacdes em Congressos Internacionais
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International Congress of Mechanical Engineering, 2017, Curitiba. 24th ABCM International
Congress of Mechanical Engineering. Sao Paulo: ABCM, 2017. v. 1. p. 10-18.

- The Influence of Different Aging on the Hardness of the AA 7075. In: 24th ABCM
International Congress of Mechanical Engineering, 2017, Curitiba. 24th ABCM International
Congress of Mechanical Engineering. Sao Paulo: ABCM, 2017. v. 1. p. 20-30

- Investigation on Sintering Temperature of Aluminum Bronze Alloy Obtained by powder
Metallurgy with of Niobium Carbide. In: XV Brazilian MRS meeting, 2016, Campinas. XV
Brazilian MRS meeting. Sdo Paulo: he Brazilian Materials Research Society (B-MRS), 2016.
v. 1.

Investigation On Sintering Temperature Of 7075 t6 Aluminum Alloy Obtained By Powder
Metallurgy With Addition Of Vanadium Carbide. Identification code B2zy., Area Kk structure
-Proprerties  relationship of advance Metallic  Materials  http://sbpmat.org.br/
15encontro/anais/area/Brazilian Materials Research Society (B- MRS),2016,Campinas v.k 1.
p.1-6.
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10.3 Patentes Depositadas
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Pedido nacional de Inveng¢do, Modelo de Utilidade, Certificado de
Adicdo de Invengdo e entrada na fase nacional do PCT

Namero do Processo: BR 10 2018 002911 8

Dados do Depositants (71)

Depositante 1 de 1

Nome ou Razfio Soclal: UNIFE| - UNIVERSIDADE FEDERAL DE ITAJUBA
Tipo de Pessoa: Pessoa Juridica
CPFICNPJ: 21040001000130
Naclonalidade: Brasileira
Qualificagio Juridica: Orgao Publico
Endere¢o: Avenida BPS, n®1303
: Itajuba
MG
: 37500-203

gk

: Brasil
Telefone: (35) 3622-6702
Feax:
Email: nit@unifei.edu.br

Natureza Patente: 10 - Patente de Invengao (PI)

Ttulo da Invengéio ou Modelo de COMPOSITO DA LIGA DE ALUMINIO 7075T6 COM ADICAQ DE
Utllidade (54): CARBETOS DE NIOBIO UTILIZANDO RESIDUOS DO PROCESSO
DE USINAGEM
Resumo: A presente invengao trata da obtencgdo de pds a partir de residuos de
usinagem da liga de aluminio 7075 na forma de cavacos pela rota da
metalurgia do pd, via moagem de alta energia com adigao de
carbetos. O processamento para a obtengio de Aluminio a partir de
seu minério bauxita demanda grande quantidade de energia, o que
torna a reciclagem deste metal extremamente importante para o
campo industrial. A reciclagem envolve insumos energéticos até 95%
menores do que os requeridos para a obtengao do Aluminio primario.
Mo entanto, os processos de reciclagem convencionais, que
envolvem fusdo da sucata apresentam restrigbes no processamento
das ligas, pois podem levar a volatilizagao de elementos de liga
durante a fus3o e empobrecimento da liga e perdas de até 40% em
consequéncia da oxidagao. O material descartado do processo de
usinagem da liga é reaproveitado para moagem de alta energia com
adi¢do de carbetos, onde o pd deste residuo com tamanhos
submicromeétricos e nanomeétricos é obtido. Apds a caracterizagdo
dos pos, via microscopia 6tica e eletrnica de varredura, difragao de
raios-x e andlise de granulometria. -



120

INSTITUTO 870170057205
' | Frrpt ot 000812017 oo
‘ DA PROPRIEDADE
INDUSTRIAL R
00.000.2.2.17.0454872.6

Pedido nacional de Inveng¢ao, Modelo de Utilidade, Certificado de
Adigdo de Invengdo e entrada na fase nacional do PCT

Ndmero do Processo: BR 10 2017 017091 8

Dados do Depositants (71)

Depositante 1 de 1

Nome ou Razfio Soclal: UNIFE| - UNIVERSIDADE FEDERAL DE ITAJUBA
Tipo de Pessoa: Pessoa Juridica
CPF/CNPJ: 21040001000130
Nacionalidade:
Enderego: Avenida BPS, n"1303

: ltajuba
: MG
: 37500-903

Brasileira

1l é

: Brasil
Telefone: (35) 3622-6702
Fax:
Email: nit@unifei.edu.br

Dados do Pedido

Natureza Patente: 10 - Patente de Invengao (Pl)

Titulo da Invengéio ou Modelo de COMPOSITO DA LIGA DE ALUMINIO 7075T6 COM ADIGAQ DE
Utllidade (54): CARBETOS DE VANADIO UTILIZANDO RESIDUOS DO
PROCESSO DE USINAGEM
Resumo: O presente pedido de patente de invengao trata da obtencao de

compdsito a partir de residuos de usinagem da liga de aluminio 7075
na forma de cavacos pela rota da metalurgia do po, via moagem de
alta energia com adigao de carbetos de vanadio. O po é dtil na
fabricagdo de um componente de um componente de engenharia
que por método de sinterizagdo pode ser ja fabricado no formato final
eliminando, o compdsito possui particulas na ordem micrométrica. O
material descartado do processo de usinagem da liga e
reaproveitado para moagem de alta energia com adigdo de carbetos
de vanadio, onde o pd deste residuo com tamanhos
submicrometricos e nanometricos @ obtido, & entdo compactado em
prensa uniaxial para ser sinterizado. No processo de sinterizagdo, as
amostras obtidas sdo novamente caracterizadas para que se avaliem
suas prooriedades mecanicas. sua densidade e porosidade.
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10.4Artigos Submetidos para Publicacéo

- A new method of the recycling of AA7075T6 Chips
- Investigation on Powder Sintering Temperature of Aluminum Alloy 7075 T6 Obtained by
Chip Milling with Addition of Vanadium Carbide .
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11 Apéndices
11.1 Analise de EDS dos Experimentos MAE

No experimento 1 observou-se que as particulas de VC estdo localizadas de forma
homogénea com pequenos aglomerados sobre a superficie do aluminio na condi¢do 1. As
particulas de VC foram identificadas pelo espectro de acordo com sua composicdo quimica, e

pelo elemento V.

Figura 77. Mapeamento de EDS no experimento 1.

- e
SE MAG: 2500 x HV: 20,0 kVWD: 8.4 mm 3 3 MAG; 2500% HV: 20kV WD: 8.4mm _*

Fonte. Autoria Propria.

Figura 78 a distribuicdo do carbeto na matriz do material observou-se que as particulas de
VC estdo localizadas de forma distribuida com pequenos aglomerados sobre a superficie do

aluminio na condicdo 3. As particulas de VVC foram identificadas nos pontos vermelhos.

Figura 78. Mapeamento de EDS no experimento 3.

5 W MAG:.2500x HV: 20kV_WD: 8.3mm

Fonte. Autoria Prépria.

Figura 79 a distribuicdo do carbeto na matriz do material observou-se que as particulas de

VC em vermelho estdo localizadas de forma distribuida com pequenos aglomerados sobre a

superficie do aluminio na condicdo 5.
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Figura 79. Mapeamento de EDS no experimento 5.

SE MAG: 2500 x HV: 20.0 kV WD: 8.4 mm

gg@g':_

MAG: 2500x HV: 20kV WD: 8.4mm

Fonte. Autoria Propria.
Figura 80 a distribuicdo do carbeto na matriz do material observou-se que as particulas de
VC estdo localizadas em pequenos aglomerados sobre a superficie do aluminio na condicao?.
As particulas de VVC foram identificadas pelo espectro de acordo com sua composic¢ao quimica,

pelos elementos V. Os difratogramas utilizados sdo a partir da base de estruturas cristalinas
ICSD.

Figura 80. Mapeamento de EDS no experimento 7.

LIl MAG:2500x HV:= 20V WD: 8.2mm

Fonte. Autoria Prépria.
A Figura 81 a distribuicdo do carbeto na matriz do material observou-se que as particulas de
VC estdo distribuidas e em pequenos aglomerados sobre a superficie do aluminio na condigdo
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9. As particulas de VC foram identificadas pelo espectro de acordo com sua composicao
quimica, pelos elementos V.

Figura 81. Mapeamento de EDS no experimento 9.

MAG: 2800 HV: 20kv WD: 8.3mm
Fonte. Autoria Propria.
A Figura 82 mostra distribuicdo do carbeto na matriz do material. Observou-se que as
particulas de VC estéo distribuidas sobre a superficie do aluminio na condi¢do 11. As particulas
de VC foram identificadas pelo espectro de acordo com sua composi¢do quimica, pelos

elementos V.

Figura 82. Mapeamento de EDS no experimento 11.

SE MAG: 2500 x HV: 20.0 kV.WD: 8.7. mm \ 1 MAG! 2500x*HV: 20kV WD: 8.7mm.

Fonte. Autoria Propria.
A Figura 83 mostra a distribuicdo do carbeto na matriz do material. Observou-se que as
particulas de VC estdo distribuidas sobre a superficie das particulas do aluminio na condicao
13. As particulas de VC foram identificadas pelo espectro de acordo com sua composicao

guimica, pelos elementos V.
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Figura 83. Mapeamento de EDS no experimento 13.

20 pm
i {ABE 2500%.HV: 20KV WD: 8.3mm

Fonte. Autoria Propria.

SE MAG: 2500 x HV: 20.0 kV_WD: 8.3 mm

11.2 Analise de EDS dos Sinterizados

Na figura 87 a distribui¢do do carbeto na matriz do material observou-se que as particulas
de VC estéo distribuidas uniformemente sobre a superficie das particulas do aluminio na ED1
e 3. As particulas de VC foram identificadas pelo espectro de acordo com sua composicao
quimica, pelos elementos V. Os espectros foram gerados a partir da base de estruturas cristalinas
ICSD. Ja na condicdo 2 apresenta uma distribuicdo como pontos de aglomeragdo de carbeto
Figura 85.

Figura 84. EDS com distribuicdo dos carbetos no material da condicéo de sinterizagao 1.

BSD MAG: 3500.x HV: 20.0 kV_WD: 10.9.mm

Fonte. Autoria Propria.
Figura 85. EDS com distribuicdo dos carbetos no material da condi¢do de sinterizagéo 2.



BSD MAG: 3500 x HV: 20.0 KV WD: 9.8 mm

Fonte. Autoria Prépria.
Ja na condicdo 3 o carbeto de vanadio ndo se apresenta nas particulas de granulometria

maior apenas nas de fina granulometria Figura 86.

Figura 86. EDS com distribuicao dos carbetos no material da condicéo de sinterizagao 3.

A S F
_— n 2
MAG:"3500x HV: 20.0k\V-. WD: 8.0mne

Fonte. utoria Propria.
Na condigdo 4 de sinterizacdo a distribuicdo de carbeto se apresenta de forma uniforme

20 pp¥

sobre a superficie da amostra Figura 87.

Figura 87. EDS com distribuicdo dos carbetos no material da condicéo de sinterizacéo 4.
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J 8 Syl

4sSDRA!

MAG: 500x HV: 20.0kV WD:14.6min

Fonte. Autoria Propria.
Na condicédo 5 de sinterizacdo a distribuicdo de carbeto se ndo apresenta de forma uniforme

BSD MAG: 500 x HV: 20.0 kV. WD: 14.6 mm

sobre a superficie da amostra também apresenta particulas de carbeto dentro das particulas de

aluminio Figura 87.

Figura 88. EDS com distribuicdo dos carbetos no material da condi¢éo de sinterizag&o 5.

5ol

i w‘\c: 3500x m:zo:om./ wol
Fonte. Autoria Propria.
Na condicédo 6 de sinterizacdo a distribuicdo de carbeto ndo se apresenta de forma uniforme

sobre a superficie da amostra, também ndo apresenta particulas de carbeto dentro das particulas

de aluminio e a mostra apresenta fissuras Figura 89.

Figura 89. EDS com distribuicdo dos carbetos no material da condicéo de sinterizacao 6.

Na condicdo 7 de sinterizacdo a distribuicdo de carbeto ndo se apresenta de forma uniforme
sobre a superficie da particula da amostra, também ndo apresenta particulas de carbeto dentro

das particulas de aluminio.
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Figura 90. EDS com distribui¢do dos carbetos no material da condigdo de sinterizagdo 7.

AG: 3508x HV: 20.0kV WD: 10.9mm . &

Fonte. Autoria Propria.

Na condicdo 9 de sinterizacdo a os carbeto se apresentam no interior e no exterior, e também

apresentam pequenas fissuras nos contornos das particulas maiores Figura 91.

Figura 91. EDS com distribui¢do dos carbetos no material da condigéo de sinterizagao 9.

11.3 Graficos do Ensaio de Compressao

Figura 92. Gréfico tensdo x deformacéo das amostras.
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12 Anexos

12.1A relatorios do Analisador de particula.

Al 7075

Al 7075

é}ﬁouac & amostra 1 ;’*ﬁwﬂc % amostra 2
*- * - * * -
¥, gty = ]

S 02/17/2016 12:37 Bluewave et 02/17/2016 12:44 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 1308 85822 10.6.2 DB Rec: 1312 §5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Summary Size % %Tile Peak Summary
Data Value  Size(um)%Tile %Tile Size(um) Data Value Size(um) %Tile %Tile Size(um)

MV(um): 242.6 10.000 4.28 Dia{um) | Vol% | Width MV{um): 263.7 10.00 76.86 Dia(um) Vol% Width
MN(um):0.0950 20.00 8.97 1147 | 168 | 321.10 MN{um): 12.11 20.00 128.0 2465 = 963 | 270.30
MA(um): 2.795 30.00 9.66 3879 114 | 5130 MA{um): 116.3 30.00 1709 11.22 3.7 3.04
5.20E-
CS: 2.146 40.00 10.08 1044 596 @ 1.93 Cs oo 40.00, 2079
y 3.94 97 | 110

SD: 416.0 50.00 10.47 <o) 1405 50.00 2405

60.00| 10.87 0.0950 25 @ 001 60.00 273.4

Mz: 285.2 70.00 12.45 Mz: 245.9 70.00 3106

o1 394.7 80.00 4043 ot- 149.9 80.00 360.0

Ski: 0.990 90.00 1107 SKi20.1584 90.00 459.7

Kg: 1.389 95.00 1236 Kg: 1.181 95.00 5715

o Passing

T T
' '
' '

Size{(Microns)

1,000 10,000

Size{Microns)

20
=
-
§ spf-LioulidLlondodiiluu o Dl BRI S LIl L10
STz e RIC S P CLIL LR SR GO - SRR,
B Rt REEH -0
0.01 0.1 1 10 100 1,000 10,000

% Channel

130



131

Al 7075 Al 7075

_ctottae amostra 3
e b, amostra 4
* %
7 L 7 o)
o 04/01/2016 14:45 Bluewave et 04/01/2016 13:56 Bluewave
0.6.2 ; 55822 .6. . 5822
1 DB Rec: 1724 10.6.2 DB Rec: 1700 S
Summary Size % %Tile Peak Summary Summary Size % %Tile Peak Summary
Data Value  Size(um)%Tile %Tile Size(um) ) Data Value  Size(um)%Tile %Tile Size(um) ) )
MV{um): 139.2 10.00  9.94 Dia(um) | Vol% Width |M\-'tum>:_11?.3 10.00 9.28 Dia(um) Vol% Width
MN(um): 3.82 20,00 18.04 2272 | 538 16150 |mmum;:_z.131 20.00 13.80 1211 | 789  203.30
MA(um): 28.72 30.00 42.35 48.14 27.2 4380 MA(um): 22.07 30.00 41.41 10.07 174 478
2.09E —1 : | . .
CS: gy 40.00] 66.16 37| 190 | 6.7 cs:z';fE 4000 62.07 2433 37 179
SD: 1211 22 TS 501100 500 09
' 60.00 1751 N 60.00 1189
Mz: 130.0 _ 70.00, 216.1 mzl1005 | 70.00, 1605
o 1137 80.00 252.2 1030 _ 80.00 2089
Ski: 0.311 90.00 2963 Ski: 0.407 [ 90.00 2714
Ko: I].ﬁﬁﬁ_ 95.00 336.8 Kg: 0.840 95.00 3229
100 ~+ - - T T 20 100 i d d . x 10
] . 1 . . 3 X X T T ,
b g Gt o =Pt ‘g Bk Bl S planid bt | | R ML . o s Lo g s gL RS AR L
A . e - H 3 ; ! i i ' ! '
--------- e T e ok 1t n el £ e i B0 -t e
. Lo | ' ) ' '
o tod Jiis(00r 00 beaild R NET] R I ERRRET i:_dlldsua 704 - iin : " i '
. ; 3 I :
Z Boutoeiis Yoo dobi LU ool bl L AR E 2 : T
7 £ v LSRRI BT 2 b L 1o 7 z
a . ; , @
- 1 HESRLEUR S-SR T B P O o a =}
= AT i : = = =
i AT YEIONE LRS i e I T
* 1
] Jr IR
\ : “1L] -0 |
0.01 0.1 1 10 100 1,000 10,000

Size(Microns) Size(Microns)




132

oy, amostra 5 amostra 6
-
* -
Tt arsid” 02/17/2016 13:23 Bluewave o 03/31/2016 16:17 Bluewave
10.6.2
10.6.2 DB Rec: 1336 5822 DB Rec: 1671 5822
Summary Size % o Tile Peak Summary Summary Size%  %Tile Peak Summary
~Data |Value|  Size(um)%Tile |%Tile Size(um) | Data Value Size(um]_%TiIe _%Tile_Size(um] . .
MV(um): 361.7 10.00 87.00 Diafum)  Vol% | Width MV(um): 102.3 1000 1.075 Dia(um) Vol% Width
‘MN(um): 11.96 20.00 135.2 7847 | 250 | 480.50 MN(um): 0.749 2000, 2154 160.3  57.0  3229.90
MA{um): 1258 30,00 169.5 2912 | 442 | 106.90 MA(um): 4.03 3000 8.01 970 | 165 430
480E { | !
C8 oo 40.000 249.0 123.7 22.5 | 50.62 CS: 1.488 [ 4000 11.67 1.257 265 191
5o 293.6 . 50.00 2823 44.66 | 50 16.90 SD: 120.7 [ 50.000 52.92
. 60.00 313.0 10.96 | 3.3 3.21 _B(I.DI] 89.67
Mz 658 7000/ 356.5 | Mz: 99.12 70.00| 149.4
azme 80.00 592.8 o1 1104 | 30.00 218.3
Ski: 0.462] 90.000 845.7 Ski: 0.629 | _90.00 2828
Kg{1.419 19500 990.0 Kg: 0.743 95.00 3308
100 T T T T 20 100 T T T T . 10
904 i + ' } 904 ---4--- e et Lt LR M SRR LR T4 i
804 ' i i ] i,
2 z g -
! ; : j
o =] a =]
& 3 & &=
. " 8 X J E 2 | - 3 kL
0.0 0.1 1 10 100 1,000 10,000 0.m 0.1 1 10 100 1,000 10,000
Size(Microns) Size{Microns)




Al 7075

133

Al 7075

amostra 7 é’\b‘m‘m‘c 4 amostra 8
* * -
g 02/19/2016 11:32 Bluewave e st 02/17/2016 13:43 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 1372 §5822 10.6.2 DB Rec: 1344 S5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Summary Size % %Tile Peak Summary
Data Value Size(um)%Tile %Tile Size(um) _ _ Data |Value |Size(um)%Tile %Tile Size(um)
MV(um}: 116.6 10.00 82.34 Dia(um) Vol% Width |MV[um]: 2163 | ' 10.00, 7.45 Dia{um) | Vol% .Width
MN{um): 97.00 20.00 89.22 1862 155 @ 49.72 MN(um){ 5.69 20.00 9.18 38.38 | 402 | 20.70
MA(um): 108.2 [ 30.000 94.63 101.2 845 | 39.92 MA(um): 12.54 30.000 10.10 10.10 59.8 . 5.13
cs:s'igE_ 40.00 9991 cs;";‘:E' 40.00/ 11.02
SD: 30.00 |50.00{ 1059 ) S 16.22 _|s0.00 12.36
| 60.00 1136 | |60.00 19.00
w2 1131 70.00 123.8 Mzl 2072 70.00 31.82
G- 33.07 80.000 138.1 o 15.11 80.00) 38.44
Ski: 0.444 90.000 177.2 Skid 0.720 90.00 4577
Kg: 1.285 _ 95.00, 196.9 Ko 0.742 95.00 51.33
1005 T 100 r 1
00 F-- - 4o fih cmbete it S b st ERUIHH A SR ) ERRRPR PR R i B 1 SRR
s IR s a0 4 LR R .
i s . AREELEBREREL W st IR IR
§ o + J 00d-daid ferk ity oLl el d L adobd il z
B g - 3 Sk ey TR TR b e L
B : § a0ieli oo | g
305 - s 2ddi L 30 3= dadd RN e $ERPRES X
203 - -2 - 203 - 44w demmninn rdeanenn
103 : Mot '.
i ﬂ: T ||||||'|'i T T 1T T }IIII"‘ 1 0 T |||||I'I': T nun' ' r " ol
oM 0.1 0 100 1,000 10,000 0.01 01 1 10 100 1,000 10,000
Size(Microns) Size(Microns)




134

Al 7075 Al 7075
g0y, amostra 9 ey, amostra 10
* —* " * * ®
e 02/17/2016 13:51 Bluewave vy T —T Bluewave
10.6.2 DB Rec: 1348 55822 10.6.2 DB Rec: 1352 $5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Summary Size % %Tile Peak Summary
Data Value |Size(um)%Tile %Tile Size(um) ) ) [ Data |Value ESize(um)%Tile %Tile Size(um) )
MV{um): 68.67 1000 9.20 ' Dia(um) | Vol% | Width MV(um); 56.19 10.00 10.16  Dia(um) | Vol% | Width
:Mr{um]{ 3.80 ] 20.00 11.04 1738 | 262  60.79 MN(um); 521 | 20.00 11.62 96.81 | 419 @ 4485
MA(um]: 17.43 ' 30.00 12.34 | 5514 | 369 | 32.40 MA(um): 20.76 120.000 12.93 | 4182 | 255 1723
“:34335 || | [40.00 3115 | 1.2 | 29 | 300 cs:z'sfa 40.00 42.76 1156 | 262 | 238
SD: 77.31 50.00] 419.15 | 31 | 10 | e = Y 50.00 52.10 432 | 64 197
[ 60.00 59.62 | I | 60.00 65.29
| Mz 748 | 70.00] 72.45 Mzi 5573 70.00 82.98
o 68.32 | 80.00 1519 o 40.93 | 80.00 98.20
Ski: 0.520 90.00 1831 Skiz0.1577 90.00 112.9
Kg: 0.831 95.00, 200.0 Kg:! 0.609 95.00 122.2
™ 100 T T T T 20
; o AL AR mus AR SRR g
L S
=5 R W MRk
4 z - S S 3 3
2 2 B spd-ioiiad . lils ¥ 10 F
3 2 R 4 g
303 ---s-asmdonloll 4
203 - “
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{ 04 ; ‘ o
0.01 0.1 1 10 100 1,000 10,000
Size(Microns) Size(Microns)
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SEmeh,

- *
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osE 02/17/2016 14:10 Bluewave s’ 02/17/2016 14:33 Bluewave
10.62 DB Rec: 1356 §5822 10.6.2 DB Rec: 1368 §5822
Summary Size % %Tile Peak Summary ~ Summary Size%  %Tile Peak Summary
Data |Value .Size(um).%Tile %Tile|Size{um] | Data Value _Size(um)%Tile YeTile Size{um)
|M‘h'[um}: 302 | ' 10.000 11.64 Diafum) | Vol% .Width MV(um): 17.12 | [10.00] 6.55 Diafum) | Vol% | Width
|HN(U'"1= 9.56 20.00, 13.54 1280 | 1541 .533.60 ‘MMN(um): 4.79 _|2000 950 3618 | 289 | 1133
MA(um): 41.13 30.00| 56.14 3508 | 299  107.60 MA({um) 10.83 30.00, 10.05 1032 | 714 | 453
1.46E- 5.54E-
Cs: o1 40.000 1304 140.4 225 . 50.96 C35: " 40,00, 10.54
0 302.8 | 5000 160.7 4820 | 113 18.94 P~ o 5000 11.12
| |e0.00 3018 172 | 212 254 60.00 11.91
Mz: 963.8 70.00, 351.0 Mz: 18,37 | |To.00/ 13.60
o] 358.7 80.000 407.5 oz 11.87 80.00, 32.62
SKi: 0.646 90.000 1184 Skiz 0.736 90.000 37.42
Kg: 1.693 9500/ 1379 Kg: 0.781 | _|9&uo| 40.91
100 100
E ORI SRR SR 1 O 904
804
: 704
e R PASEHLL RIS N S 1 S
& ol R T “g !
e E T _i & ® -
----------------- Seadebonn 2l 204
----------------- 104
0 : - — L0 04
0.0 01 1 10 100 1,000 10,000 0.01

Size(Microns)

Size(Microns)
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ol 02/17/2016 14:21 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 1364 §5822
Summary Size%  %Tile Peak Summary
Data Value  Size(um)%Tile %Tile Size(um)
MV(um): 19.06 1000 447 Dia(um) Vol%  Width
|Mh|tum}:_2.?9? zu_ou. 7.81 4082 | 323 1891
MA(um): 9.10 [ ] 30_00. 9.38 967 617 | 710
cs:s'zﬂE 40.00 10.09
SD:.1T.3? ﬂ—10'80
| 6000/ 11.95
mz] 1930 70.00 25.02
o1- 15.87 80.00 38.20
Ski:.D.TOZ _90-00. 45.33
Kg:.lJ.T?ﬁ_ 95.00  50.39

s,
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amostra 15

*sPassing

10
Size(Microns)

Bl 06/02/2017 09:45 Bluewave
10.6.2 DB Rec; 2322 S5822
Summary Size % % Tile Peak Summary
| Dsta  Value ‘Size{um) %Tile l‘lﬁTiIE_Simeluml
|I.“|"{um|: 12,44 | I‘lﬂ.ﬂﬂ_ 0.448 Ea:um.. Vol | Width
|th[um|:ll,|23t] 'zuﬁ 0.845 4855 143 | 4054
|l.‘|Au[um|:.1_11l] 30,00 1418 1048 | 32 | 320
| Cs:l 541 ﬂ 2615 2.647 15,5 1.66
| S0 6,353 50,00 T.EE 0.718 M 0,53
. ?.m 950 ﬂ.uasn. 1.4 | 0,02
Mz: 7.6 ﬁ 10,50
o 11,96 lEﬂ.ﬂﬂ_ 1204
ﬂci:. 0,337 | | .Sﬂ,ﬂﬂ. 40,78
Kg: 2,348 95,00 5782
100 - - - - 20
90 : : : :

*Passing

01 1 10
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Tl 03/10/2016 10:32 Bluewave
10.6.2 .
DB Rec: 1517 S5822
Summary  Size% %Tile Peak Summary
_ Data |Value|  Size{um)%Tile %TilelSize(um]
MV(um): 202.9 1l).ul)| 10.93 Dia(um) | Vol% | Width
‘MN(um): 517 2u.un| 56.20 3422 | 444 | 138.50
MA(um ): 42.61 ao.ul)| 1159 1562.3 312 | T71.55
1.41E- —
€s: o 4D.ul)| 1516 57.44 8.5 | 20.30
10.79 | 13.4 | 2.49
sDd 1759 50.000 182.0 |
60,00 2307 6.91 | 1.6 1.15
. PP 70.00 3085 332 | 12 | 083
o 149.4 sl).uol 350.5
Cki=0.0065 90,00 3894
Ko 0.653 _ 9500| 45.0

b gprit® 04/01/2016 14:53 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 1728 $5822
Sumrnarv _ Size%  %Tile Peak Summary
Data  Value _Size[um]_%Tile _%Tile_Size(um}
MV{um); 274.4 10.00 1054 Dia(um) = Vol% | Width
MNum): 12.74 2000 1833 M7 | 986 | 21540
MA(um): 31“?‘;-: | _ 30.00 2197 1065 | 14 | 424
csi o, _ 40.00 2463
0] 1108 50.00 270.1
| |60.00 2943
Mzl 2706 | |70.00 3234
o] 1209 | 8000 3612
Ski:0.02282 90.00 4265
Ko: 1.295 95.00 4945
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Tt g’ bl o AT
e 03/10/2016 11:08 Bluewave s 03/10/2016 11:40 Bluewave
10.6.2 .6.
0.6 DB Rec: 1529 $5822 10.6.2 DB Rec: 1533 $5822
Summary Size % % Tile Peak Summary Summary Size % % Tile Peak Summary
Value | | Size{um}%Tile %Tile|Size{um] Data | Value  Sizefum)%Tile %Tile Sizejum)
1431 1000 3.30 Dia{um)  Vol% | Width MV {um]: 1271 10.00 9.52 Diajum) | WVal% | Width
2338 2000 1027 2445 | 546 | 5434 MMum): 382 2000 1051 1381 | 555 | 9388
2016 3000 §6.40 9175 | 168 | W77 MAjum)q 22.77 2000 63.06 7832 | 165 | 28.20
28E| 264E
- 40.00) 1005 1003 | 24 153 cs{ |, 4000, 2802 1045 | 234 | 174
| .34 45 | 086
1254 ;u,oﬂ 1624 304 5.2 237 S0 4073 50000 1322
G0.00| 2142 5000 1701
| 1868 70.00| 2385 Mz 1224 7000 1935
- 4088 S0.00/ 2600 o 9376 8000 2152
011835 S0.00) 2833 Skin004818 || |90.00) 2424
1 0510 | 9500 3014 Kg: 0.562 8300 2700
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Al 7075

A 03/10/2016 14:48 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 1669 55822
Summary Size % %Tile Peak Summary
Osta  Value Sizefum) %Tile %Tile|5ize{um])
MV {um): 301.7 1000/ 1185 Diafum)  Waol% Width
Mlll.ln]:_ 12.40 20,00/ 19239 4438 338 | 14900
MAum): 1763 30000 2274 2380 | B45 17010
JADE |
CS py 4000 2553 1024 | 15 21
5&' 1389 _SU.DD 2834
[ 60.00) 3233
Mz- 2018 70.00( 3718
o 1376 20,00, 4270
Ski-0.1428 90.00) 4367
Kg: 0584 | 9500 5345

.E.:;;uuac ,% amostra 22
- =
s gt 03/10/2016 09:57 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 1493 $5822
Summary Size % % Tile Peak Summary
| Oata Value _Si.i.e{um}_%Tile ESizelum}
MV {um]: 113.8 10000 8.3 Diafum) = Vol% | Width
IH!{uml 444 L2000 1081 #5353 | 470 _120.80
MA(um): 23.87 || 000 4003 BE43 | 258 446
caz.z:ﬁ | | 4000 6525 986 | 72 588
I oy || |soo0) sam
|| |B0.00] 1457
Mzl 1126 TO.00 1340
=880 20.00 2257
Ski 0224 90.00) 3583
Ka10.570 (9300 26239
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bt 03/10/2016 10:38 Bluewave St 03/10/2016 14:31 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 1521 5822 10.6.2 DB Rec: 1557 $5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Summary Size % % Tile Peak Summary
. Data l\l'due Size{um} #Tile %Tilelﬁmetumj _ Data | Value Size{um) %Tile %Tile Size{um)
MV{um): 232.7 10,00 1313 Dia(um}) Vel% | Width MV {um]: 1321 1000 945 Dizfum)  Wol% | Width
MMNum); 11.18 2000 1493 5634 | 10 | 119.00 MMum); 0.620 2000 5218 2099 | 521 | 11250
MA{um]: 1228 30.00 1648 3248 | 601 | 5363 MAjum): 13.26 30,00 B0.28 8499 | 317 | 5248
4.30E- 1 LUE
T8 g9 . 4000 2328 1535 22| e . 4000 1032 1004 35 | 338
[ 51.02 30 | 1150 [ [ 345 67 | 23z
sol 1007 50.000 2013 sol 1118 5000 1212
60.00 3144 103 37 1M £0.00 18635
Mzl 2628 7000 3261 Mzl 1275 7000 1587
o 9946 Eﬂ_ﬂﬂll 3382 o 8813 Et]l_ﬂt]l_ 262
Skit0 S6ITH 5000 255.0 Skiz0.01267 9000 2583
Kg: 0.758 95.00 2738 Kg: 0.785 95.00 2832
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et 03/10/2016 15:09 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 1581 55822
Summary Size % “uTile Peak Summary
Data I'Va]ue- _Sir.e(um)l%Tile _HiTiIe Sizejum}]
MV{um}: 113.2 1000 5.35 Diafum) | Vol%  Width
MM[um): 2378 -zu_m 954 2194 | 458 | 8TH
MA[um ) 14.48 30,00 10.30 7203 | 133 | 3538
c&d';:E 4000 11581 956 | M7 | 184
0 1129 50.00 31.50 328 102 1.92
6000 160.3
Mz 1053 70.00 2010
o G863 @ 2267
R Py 90.00, 2555
Ky 0.553| |95.00| 2783

Ty )
e 03/10/2016 14:37 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 1561 $5822
Summary Size % % Tile Peak Summary
Data |'Ua]ue Size(um) %Tile %aTile Size{um])

TV [um): 42.21 A0.00 650 Dia{um)  Vol% | Width

MMum); 04 000 11.08 59.43 488 | BO.AT

MA[um] 13.54 3000 1174 1178 | 413 | 213

443E T
€5 g 40.00) 12.40 367 | 99 | 254
502452 50000 12.64
6000 42.51
Mz 2461 7000 5183
o 3798 LLLUNCE
ki 053 LU
Ka: 1191 9500/ 1405
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Al 7075

Al 7075

.?;;uvac 5% amostra 27
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i g 03/10/2016 10:22 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 1509 $5822
Summary Size % % Tile Peak Summary
| Oata  WValue _Sir.e(um}:%Tile Eﬁirelum}
MV {um)- 3012 10000 1020 Dizfum) Vol% Width
(MM{um): 438 2000/ 5455 B262 53 19430
MA(um): 3328 : 2000 8520 22 M7 %16
351'::5 || 4000) 1444 1649 | 387 4380
P — | | _5u.m 160.2 61.32 175 | 17.22
I 10.29 | 124 1.60
Mz 198.7 .m.m 014 358 4.4 064
- 1788 2000 4019
Skiz 0328 90.00) 4518
Kg- 0582 | 95.00) 5045

. cAOiTaC amostra 28
el
* = -
Tt i 03/10/2016 14:08 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 1545 $5822
Summary Size % % Tile Peak Summary
| Data Value|  Size{um)%Tile %Tile Size(um) i
MY [um); 2267 10.000  5.70 Dia{um) | Viol% | Width
IHHuml: 458 000 10 44.07 323 | 2518
MA[um) 11.86 20000 11.22 1178 | 580 @ 259
5.065 —
cs g 4000/ 11.80 aw | M7 | 229
1734 50.00) 1238
| G000 13.08
Mz 2205 T0.00| 3252
o] 17,32 20,00 4103
ki 0772 90000 3083
Kg1 0386 9500, 6113
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(S = - P -
Tt gt 03/10/2016 15:28 Bluewave i 10/26/2015 16:29 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 1589 S5822 10.6.2 DB Rec: 996 $5822
Summary Size % %iTile Peak Summary Summary Size%  %Tile Peak Summary
. Data Valus Si.:e{um).%Tile W Tile Size|um) | Data Walue|  Sizejum)%Tile %Tile Size(um) .
MV {um)- 35.44 | ' 1000 1382 Diafum) | Vor% | Width Myum: 3463 1000, 508 :I:lql.ln]:vul‘la vadtn
.Mhl[um]:-lldﬁ-d .2u.nn 2.90 1208 @ 12% | 5303 |Hftllml:ﬁ zn.m: 9.42 5302 | S04 | 5282
:MA[uml:-_ 478 3000/ 9.93 sse7 | 250 23.09 ““ﬂ"“‘li_s‘?j; 30.00 1045 1040 | 402 | 345
C5:1.255 40.00] 11.05 1134 | 2377 | 245 es 4000 1172 | 2483 | B4 | 218
ME .5u,nn 11.90 2.337 244 347 801 98.75 ED.DB_ 16.44
60.00| 1287 B0.00 3613
Mz: 30.37 7000 4951 Mz: 3059 (7000 47.31 |
o 37.59 2000 8537 o 2513 20.00 50.01
Skis 0.795 3000 1021 Skl 0.725 5000/ 79.80
Ku:_:1.1163 H 1289 | Kg: 0.520 55.00 3331

"aPassing

0.1 1 10
Size{Microns}

100

e Passing

L EPSRT R T T

e T

10
Size[Microns)

1,000




Al 7075

SR

amostra 33

AL 7075

144

SRR

amostra 34

- —# - -
r" ot r = i i J
e 03/10/2016 13:42 Bluewave e 10/26/2015 16:21 Bluewave
10.6.2
DB Rec: 1537 S5822 10.6.2 DB Rec: 992 $5822
Summary Size % % Tile Peak Summary Summary Size % % Tile Peak Summary
Cats | Value Size(um] %Tile ‘liTilelﬁm[un] ) ) _ | Data  |Value |Size(um) %Tile, %Tile Size(um) ) )
R jum: 111.2 1000 63.50 | Ciajum) | Wol% | Widtn [MM{um): 31.54 1000 327 | Diajum) | Vol | wadth
MHjum}. 17.55 2000 71.06 1427 | 535 | 5874 MK{um]: 1.602 2000 863 5178 | 485 | 5130
MA[um | 55.47 000 TE.aT 770 | =83 | z07e Majum): &34 3000 558 1024 | 402 | ses
ES:B-::E 4000 3744 | tozE | 13 | 144 c;;s';:E 4000 1142 | zaE4 | 133 218
8D 45.32 ED.M_ 108.0 ap: 9747 Eﬂ.ﬂﬂ_ 1307
60000 1274 G000, 3037
Mz] 111.7 TOOD 1424 Mz 27.7% TO.00 4334
o 40,34 Eﬂ.ﬂﬂl 154.3 me 2773 Eﬂ.{ﬂ]l 56.30
Sh110.1267 BD.M_ 166.2 SHIZ 0.783 BD.M_ 7544
Kg: 1.545 8500 174.0 Kg: 0.545 9500 3448
1004 i ™ 50
e aad dd il I FIS R R (R S A
beesading- SEEEE T E R i}
.:.__.___ __i b BLEIEL
2 SRR BERLCASR [0 3 ?
: -l L :
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el 04/01/2016 10:54 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 1695 $5822
Summary ) Size % . Tile Peak Summary
Dsta | Value  Size(um)%Tile %Tile Size(um]
MV{um)! 79.10 1000 0.0560 Dajum) | Vol | wadtn
Mrlum}:w. ED.M 2514 . 228.0 5.5 | §ESE
MA{um}; 0.2950 3000 399 se1e | 133 | sede
CE 2033 | ao0 1138 | Mz | ms | 2
SO0 1088 5000 1275 2675 | 54 | 134
' | eooo 5348 e 26 018
“I:ﬂ. | @ 2647 | 00550 12.9 0.03
@ 3510 B0.00 2023
skif 0300 | | 5000 2424
Kg: 0543 3500 2684
100 T
QO < =ia 40 214 o pat b
8O- §444 hoe pebe bl g LR
70 +
g &0 i
i w0 :
§ sl il

10
Size[Microns)

100
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e 11/11/2015 14:58 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 1004 $5822
Summary Size % % Tile Peak Summary
| Data value | Size(um]%Tile) %Tile Size{um) )
MV [um]: 30.38 1000 2805 Céajum) | Wol% | wiotn
MHK{um): 1.245 000 833 TE4.E 22 | 45120
MAjum)? 7.42 000 355 1445 = 383 18810
CS:B.ETE 4000 40.28 | 1043 | 421 255
m:a mm. 4148 | 2372 | 16.8 213
OO0 3477
Mz 64.03 7000 93.07
o 8427 000 1342
BKI; 0.523 50.00 2160
Kg: 0.558 9300 2725 |
1004
804
B0
703
E‘ &0
g 509
S 404
304
20
10 --
o] il
0o 0.1 1 10 100 1,000 10,000
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12.2 Relatorios da Analise de EDS do Po.

12.2.1

Ponto 0 e Ponto 1

EDS
Unifei / IEM / LCE

keV
Ponto 0 Date: ¥ 16/2017 4:27:52 PM HV:20.0kV  Puls th.:21. 14kcps
El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.2] [wt.%] [at.%] [wt.%]
Al 13 K-series 70.70 61.24 €5.94 3.40
Au 79 L-series 15.21 13.17 1.94 0.52
C 6 K-series 9.05 7.84 18.96 1.62
Re 75 L-series 6.78 5.87 0.92 0.25
Zn 30 K-series 4.75 4.11 1.83 0.18
0 8 K-series 4.28 3.70 6.72 0.73
Mg 12 K-series 2.10 1.82 2.17 0.14
Cu 29 K-series 1.75 1.52 0.69 0.09
Na 11 K-series 0.68 0.59 0.7% 0.07
Cr 24 K-series 0.17 0.15 0.08 0.03
Total: 115.46 100.00 100.00
Unifei / IEM / LCE
s/eV
25
20!
Mn
15i Si Mn
Zn Fe
10 HIE |
| | |
5 |

keV

Ponto 1 Date:3/16/2017 4:28:26 PM  HV:20.0kV  Puls th.:21.98kcps
El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.$] [wt.$] [at.$] [wt. ]
Al 13 K-series 59.87 56.67 68.09 2.88
Fe 26 K-series 16.54 15.66 9.09 0.47
Au 79 L-series 11.67 11.05 1.82 0.41
Cu 29 K-series 5.50 5.21 2.66 0.19
Zn 30 K-series 3.86 3.66 1.81 0.15
O 8 K-series 3.41 3.23 6.55 0.58
C 6 K-series 3.21 3.04 8.21 0.73
Mg 12 K-series 0.96 0.91 1.:21 0.08
Si 14 K-series 0.42 0.40 0.46 0.05
Mn 25 K-series 0.20 0.19 0.11 0.04
Ag 47 L-series 0.00 0.00 0.00 0.00

Total: 105.66 100.00 100.00
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12.2.2 Ponto 2

EDS

Unifei / IEM / LCE

eV
25
20!
15
0 b
S

1
e ———— e ————
1 2 3 4 5 6 r 4 8 9 10
keV

Ponto 2 Date:3/16/2017 4:29:42 PM  HV:20.0kV  Puls th.:30.13kcps

El AN Series unn.

. C Error (1 Sigma)

[wt [wt. %]
Al 13 K-series 78. .56 3.79
C 6 K-series 9.38 8.35 18.86 1.62
Au 79 L-series 9.33 8.30 1.14 0.34
Zn 30 K-series 3.58 3.18 1.32 0.14
Re 75 L-series 3.52 3.14 0.46 0.15
Mg 12 K-series 2.43 2.16 2.41 0.16
O 8 K-series 2.35 2.09 3.5% 0.44
Cu 29 K-series 1.30 1.15 0.49 0.07
Na 11 K-series 0.80 0.7 0.84 0.08
Fe 26 K-series 0.74 0.66 0.32 0.05
Cr 24 K-series 0.13 0.11 0.06 0.03

Total: 112.41 100.00 100.00



