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RESUMO

Este trabalho teve como objetivo a obtencgao e analises de corpos de prova de liga de
Al-xCu e Al-xCu-0,1Sn obtidos via metalurgia do pd, com a concentragdo de cobre
variando entre 3,5; 4,0 e 4.5%. Posteriormente, foram realizados tratamentos térmicos
T6 com temperatura de solubilizagdo de 590°C por 2 horas e envelhecimento com
isotermas de 160 e 200°C e tempos variando de 3,6 e 9 horas. Os pds elementares
foram analisados em Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) e Difragdo de Raios
X (DRX) como forma de caracterizagao inicial. Para a determinagao da tensao de
compactagao foram realizados ensaios de compressibilidade para todas misturas e
posteriormente adotada a carga de 200 MPa para a moldagem dos corpos de prova,
os quais, foram sinterizados em forno mufla com atmosfera controlada de nitrogénio
de alta pureza em isoterma de 590°C durante 90 minutos. Foram realizados ensaios
de densidade por técnica geométrica nos compactados verdes, por Arquimedes apos
a sinterizacao e avaliada a redugao de densidade por conta do aumento dimensional
das amostras. Para a caracterizagdo microestrutural foram realizadas técnicas de
microscopia otica (MO) e Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) com e sem
ataque quimico. Para a analise da formacao e evolucao de fases foi utilizada a técnica
de DRX. Para a analise e comparagao de microdureza das amostras foram realizados
ensaios de microdureza Vickers. Como resultados obteve-se que para todas misturas
houve redugdo de densidade devido ao processo de sinterizagdo. Todas misturas
apresentaram aumento de volume apds o processo de sinterizacdo, sendo o maior
aumento igual a 9,22%. Amostras sem adigédo de estanho apresentaram média de
microdureza 13% superior a misturas com adi¢cao deste elemento. A amostra de Al-
4,5Cu apos tratamento térmico T6 atingiu microdureza maxima de 91HV para 9 horas
de envelhecimento. A amostra de Al-4,5Cu-0,1Sn apds tratamento térmico T6 atingiu
microdureza maxima de 93,6HV em 6 horas de envelhecimento. Houve formacéo de
fase Al2Cu em todas amostras analisadas.

Palavras-chave
Sinterizagdo; Metalurgia do P¢; Al-Cu; AI-Cu-Sn; Solubilizagao;

Envelhecimento artificial.



ABSTRACT

This work aimed to obtain and analyze Al-xCu and Al-xCu-0,1Sn alloy specimens
obtained by powder metallurgy, with the concentration of copper ranging from 3.5, 4.0
and 4.5%. Subsequently, T6 heat treatments were performed with solubilization
temperature of 590°C for 2 hours and aging with isotherms of 160 and 200°C and times
ranging from 3.6 and 9 hours. The elemental powders were analyzed in Scanning
Electron Microscopy (SEM) and X-ray Diffraction (XRD) as a form of initial
characterization. To determine the compressive stress, compressibility tests were
performed for all mixtures and then a load of 200 MPa was adopted for molding the
specimens, which were sintered in a muffle furnace with a controlled atmosphere of
high purity nitrogen in an isotherm of 590°C for 90 minutes. Density tests were
performed by geometric technique in the green compacted specimens, by Archimedes
after sintering, and the density reduction was evaluated due to the dimensional
increase of the samples. For microstructural characterization optical microscopy (OM)
and Scanning Electron Microscopy (SEM) techniques were performed with and without
chemical attack. For the analysis of phase formation and evolution, the XRD technique
was used. For the analysis and comparison of microhardness of the samples Vickers
microhardness tests were performed. As results it was obtained that for all mixtures
there was a density reduction due to the sintering process. All mixtures showed an
increase in volume after the sintering process, with the largest increase equal to 9.22%.
Samples without the addition of tin presented average microhardness 13% higher than
mixtures with the addition of this element. The Al-4.5Cu sample after heat treatment
T6 reached maximum microhardness of 91HV for 9 hours of aging. The Al-4.5Cu-
0.1Sn sample after T6 heat treatment reached maximum microhardness of 93.6HV in
6 hours of aging. There was Al2Cu phase formation in all samples analyzed.

Keywords: Sintering; Powder Metallurgy; Al-Cu; Al-Cu-Sn; Solubilization; Artificial
Aging.



LISTA DE FIGURAS
Figura 1 — Mancais de comando de valvulas produzidos via Metalurgia do P¢6
(o L= (1o 1 Lo T 28
Figura 2 — Fluxograma dos processos de Metalurgia do P6 convencional ...29
Figura 3 — Sequéncia de Compactacéo utilizando ferramentas uniaxiais. ....31
Figura 4 — Representagdo do processo de compactacdo e formagao do
gradiente de densidade e linha neutra. ...........ccccceiiiiiii 32

Figura 5 — Comparacgao da diferenga de compressibilidade entre pos de Ligas

de Aluminio € Ago INOXIAVEl 316. .....coeniiii e 34
Figura 6 — Grafico esquematico do comportamento esperado durante a
sinterizacao em relacao a solubilidade relativa de duas fases. ...........cccccoeeeeeveeens 39

Figura 7 — Dureza apoés tratamento térmico T6 em fungédo da temperatura e
tempo de envelhecimento: (A) EA123, (B) EA13, (C) EA321 e (D) EA431. .............. 44
Figura 8 — Evolugcao temporal das curvas de envelhecimento da liga Al-3,8Cu-
1,0Mg-0,70S1,-0,1Sn sob diferentes temperaturas. .............ccoeveiviiiiiieiiiiiecieee e 45
Figura 9 — Curva de endurecimento por envelhecimento artificial a 200°C para
a liga Al=2,3CU—1,6MG—0,28N. ....coiiiiiiiiiiieee e 45
Figura 10 — Valores de dureza sob diferentes concentracbes de Mg e
diferentes condicdes de tratamento termico. ... 46
Figura 11 — Variacado dos valores de microdureza obtidos sob as seguintes
condigbes: A: Sinterizagao realizada a 600°C; B: Sinterizacao realizada a 610°C; C:
Sinterizaga@o realizada @ 620°C. ..........oooiiiiii e 47

Figura 12 — Fluxograma de processos que compuseram o projeto de pesquisa.

Figura 13 — Balanga maca Bel Mark L 5202 utilizada para pesagem dos pos
que constituem as MISTUIAS. ........cooviiii e 53

Figura 14 — Misturador tipo Y acoplado a motor com caixa redutora para

ABRPIM. .ot e e et e ae e e e e e e ————teaaaeeeeaaa———raraaaaaeeaaaans 54
Figura 15 — Representagédo esquematica do ciclo de sinterizagao. .............. 59
Figura 16 — Fluxograma do processo de tratamento térmico T6................... 60
Figura 17 — Diagrama de fases AI-Cu evidenciando as temperaturas: A

temperatura de sinterizacdo; B temperatura de solubilizacdo; C temperatura de
envelhecimento do ToTo “A”; e D temperatura de envelhecimento do ToTo “B”. .....61



Figura 18 — Micrografia obtida em MEV para o pé de aluminio, com aumento

de 100X em A e aumento de 1000X em B. ... 64
Figura 19 — Micrografia obtida em MEV para o p6 de cobre, com aumento de
100X em A e aumento de 1000X em B. ... 65
Figura 20 — Micrografia obtida em MEV para o p6 de estanho, com aumento
de 100X em A e aumento de 1000X em B. ... 65
Figura 21 — Difratograma do P6 de Aluminio. ... 66
Figura 22 — Difratograma do Pé de Cobre. ... 67
Figura 23 — Difratograma do P6 de Estanho. ..........cccooooiiiiiiiiiicii, 68
Figura 24 — Densidade a verde das misturas A,B,CD,EeF..................... 69
Figura 25 — Raz&o da densidade tedrica a verde das misturas A, B, CD, E e
R 70

Figura 26 — Média e desvio padrdao das densidades a verde dos corpos de
0 (03 Z= TSP 71
Figura 27 — Média e desvio padrdo das razdes de densidade tedrica a verde
(o [0TSR elo ]y oo T 3o [N o] 0 )V NS 72
Figura 28 — Densidade média em g/cm?® dos corpos de prova apds 0 processo
dE SINTEMIZAGAOD. ...eeuii et e e e e e e aaan 73
Figura 29 — Analise da % da densidade tedrica alcangada para cada liga
estudada apds processo de SINtEriZaga0. ...........ceeeiiiiiiiiiiiiie e 74
Figura 30 — Comparativo de volume médio dos corpos de prova antes e apos
S]] ] (=] 2= 1= Lo T PSPPI 75
Figura 31 — Comparativo de massa média dos corpos de prova antes e apos
]| ) (=4 = Vo= Lo JA 76
Figura 32 — Comparativo de % média de densidade tedrica antes e apos
S]] ] (=] 2= 1= Lo T PSPPI 77
Figura 33 — Analise comparativa de microdureza Vickers no nucleo e na
superficie das amostras sinterizadas. ............cooovviiiiiiiii 78
Figura 34 — Curvas de envelhecimento para as misturas solubilizadas a 540°C
por 2h e envelhecidas @ 160°C. ....... ... e 79
Figura 35 — Curvas de envelhecimento para as misturas solubilizadas a 540°C
por 2h e envelhecidas @ 200°C. .........cooiiiiiiiiie e 80



Figura 36 — Micrografias dos corpos de prova Al-3,5Cu apds sinterizagao em
(a) e (b). Apds envelhecimento artificial a 160°C em (c) e (d) e apés envelhecimento
artificial a 200°C em (e) e (f). Aumentos de 200X em (a), (c) e (e); 1000X em (b), (d) e
(D) ettt ettt et — e e e e e e e e e ———————eaeee e e e e a——————aaaaaeeeaaana——anaaaaans 82

Figura 37 — Micrografias dos corpos de prova Al-4,0Cu ap0ds sinterizagao em
(a) e (b). Apds envelhecimento artificial a 160°C em (c) e (d) e apés envelhecimento
artificial a 200°C em (e) e (f). Aumentos de 200X em (a), (c) e (e); 1000X em (b), (d) e
(D) ettt ettt et — e e e e e e e e e e ———————aaeee e e e e ——————eaaaaaeeaaaa———a—aaaaans 84

Figura 38 — Micrografias dos corpos de prova Al-4,5Cu ap0ds sinterizagao em
(a) e (b). Apds envelhecimento artificial a 160°C em (c) e (d) e apés envelhecimento
artificial a 200°C em (e) e (f). Aumentos de 200X em (a), (c) e (e); 1000X em (b), (d) e
(D) ettt ettt e e e e e e e e e —————eee e e e e e e —————aaaaeeeeaaana—————aaaaas 86

Figura 39 — Micrografias dos corpos de prova AlI-3,5Cu-0,1Sn apds
sinterizacdo em (a) e (b). Apds envelhecimento artificial a 160°C em (c) e (d) e apds
envelhecimento artificial a 200°C em (e) e (f). Aumentos de 200X em (a), (c) e (e);
(00100 Q=T 0 I (o) (e ) IE= I L TS 88

Figura 40 — Micrografias dos corpos de prova Al-4,0Cu-0,1Sn apds
sinterizacdo em (a) e (b). Apds envelhecimento artificial a 160°C em (c) e (d) e apés
envelhecimento artificial a 200°C em (e) e (f). Aumentos de 200X em (a), (c) e (e);
(00100 Q=T a I (o) (e ) I= I L TS 90

Figura 41 — Micrografias dos corpos de prova Al-4,5Cu-0,1Sn apds
sinterizacdo em (a) e (b). Apds envelhecimento artificial a 160°C em (c) e (d) e apés
envelhecimento artificial a 200°C em (e) e (f). Aumentos de 200X em (a), (c) e (e);
(L0000 Q=T a I (o) (e ) IE= I L TS 92

Figura 42 — Micrografias dos corpos de prova Al-3,5Cu apés envelhecimento
a 160°C em (a) e em (b) e apds envelhecimento a 200°C em (c) e (d). Deteccao de
elétrons secundarios em (a) e (c) e elétrons retroespalhados em (b) e (d).
Magnificagdes de 4000X. ... ... 94

Figura 43 — Micrografias dos corpos de prova Al-4,0Cu apés envelhecimento
a 160°C em (a) e em (b) e apds envelhecimento a 200°C em (c) e (d). Deteccao de
elétrons secundarios em (a) e (c) e elétrons retroespalhados em (b) e (d).
Magnificagdes de 4000X. ... ... 95



Figura 44 — Micrografias dos corpos de prova Al-4,5Cu apés envelhecimento
a 160°C em (a) e em (b) e apds envelhecimento a 200°C em (c) e (d). Deteccao de
elétrons secundarios em (a) e (c) e elétrons retroespalhados em (b) e (d).
Magnificagdes de 4000X. ... ... 96

Figura 45 — Micrografias dos corpos de prova Al-3,5Cu-0,1Sn apés
envelhecimento a 160°C em (a) e em (b) e apds envelhecimento a 200°C em (c) e (d).
Detecgao de elétrons secundarios em (a) e (c) e elétrons retroespalhados em (b) e
(d). Magnificagdes de 4000X. ..........u e 97

Figura 46 — Micrografias dos corpos de prova Al-4,0Cu-0,1Sn apds
envelhecimento a 160°C em (a) e em (b) e apds envelhecimento a 200°C em (c) e (d).
Detecgao de elétrons secundarios em (a) e (c) e elétrons retroespalhados em (b) e
(d). Magnificagdes de 4000X. .........uuuuuinii e 98

Figura 47 — Micrografias dos corpos de prova Al-4,5Cu-0,1Sn apds
envelhecimento a 160°C em (a) e em (b) e apds envelhecimento a 200°C em (c) e (d).

Detecgao de elétrons secundarios em (a) e (c) e elétrons retroespalhados em (b) e

(d). Magnificagdes de 4000X. .........uuuuiiii e 99
Figura 48 — Difracdes de Raio X das Amostras de Al-3,5Cu....................... 101
Figura 49— Difracbes de Raio X das Amostras de Al-4,0Cu........................ 103
Figura 50 — Difracdes de Raio X das Amostras de Al-4,5Cu....................... 104
Figura 51 — Difragcbes de Raio X das Amostras de Al-3,5Cu -0,1Sn. .......... 106
Figura 52 — Difragcdes de Raio X das Amostras de Al-4,0Cu -0,1Sn........... 107
Figura 53 — Difracdes de Raio X das Amostras de Al-4,5Cu -0,1Sn........... 109

Figura 54 — Grafico da distribui¢cao porcentual do referencial teérico em relagao
A0 PO A€ ESIrAL0. ... 119
Figura 55 — Grafico da distribuigdo porcentual do referencial teérico em relagao
A0 QUAIIS O ESratO. ....cevei e 119

Figura 56 — Grafico da distribuicdo porcentual do referencial teérico em relagao

a data de PUDlICAGEAD. .......ooieii e 120
Figura 57 — Grafico de compressibilidade da mistura Al-3,5Cu. ................. 121
Figura 58 — Grafico de compressibilidade da mistura Al-4,0Cu. ................. 122
Figura 59 — Gréfico de compressibilidade da mistura Al-4,5Cu. ................. 123

Figura 60 — Grafico de compressibilidade da mistura Al-3,5Cu-0,1Sn........ 124
Figura 61 — Gréfico de compressibilidade da mistura Al-4,0Cu-0,15n........ 125



Figura 62 — Grafico de compressibilidade da mistura Al-4,5Cu-0,1Sn........ 126



LISTA DE TABELAS
Tabela 1 — Maxima solubilidade de elementos de liga ao Aluminio. ............. 22
Tabela 2 — Sistema de classificagdo das Ligas de Aluminio trabalhaveis
mecanicamente por composigao quimica e principais aplicagoes. ..........cccceevevvennnn. 23
Tabela 3 — Sistema de classificagdo das Ligas de Aluminio fundidas por
(o7o] g p] eTo 1S3 [07= Lo I o [ U1 g 1= TR PSRRI 24

Tabela 4 — Ligas Convencionais comercializadas para Metalurgia do Pé de

18] .21 1o T PP PPPPTR 25
Tabela 5 — Sistema de designacao dos tratamentos térmicos para Aluminios
o =T Lo S PP 42
Tabela 6 — Sistema de designacao dos tratamentos térmicos para Aluminios
T 01 =Y = Lo [0 1 U 43
Tabela 7 — Composicdes quimicas e densidades tedricas............ccccceeeeee.. 43

Tabela 8 — Dados referentes a artigos que tratam sobre solubilizagdo e

envelhecimento de Ligas de Aluminio obtidas via metalurgia do po. ..........cccccee.... 48
Tabela 9 — Composicao quimica do P de Aluminio............cceeeeeeiiieeeeennnn. 52
Tabela 10 — Composicao quimica proposta para corpos de prova. .............. 54
Tabela 11 — Densidades tedricas calculadas para as misturas..................... 55

Tabela 12 — Dados obtidos dos corpos de prova apds compactacao a 200MPa.

Tabela 13 — Dados médios obtidos dos corpos de prova apos sinterizagao. 73

Tabela 14 — Dados obtidos no ensaio de compressibilidade da mistura Al-

KI8T O PSRRI 121
Tabela 15 — Dados obtidos no ensaio de compressibilidade da mistura Al-
B 0C U ettt e e e ae e e e e e e e ————etaaeeeeaaaa——a—raaaaaaaaaans 122
Tabela 16 — Dados obtidos no ensaio de compressibilidade da mistura Al-
T O PR OUUPPEPPRT 123
Tabela 17 — Dados obtidos no ensaio de compressibilidade da mistura Al-
T 0T 0 Ry 1] o TR OSSP EUTTRRRPPP 124
Tabela 18 — Dados obtidos no ensaio de compressibilidade da mistura Al-
0 O O 1] o TR OUPPPPRPRT 125

Tabela 19 — Dados obtidos no ensaio de compressibilidade da mistura Al-
ST U 0 It 1] o TR PP PPPPSR PPNt 126



LISTA DE SIGLAS E SiMBOLOS

ASTM “‘American Society of Testing and Materials” — Sociedade
Americana de Ensaios e Materiais

M/P Metalurgia do P6

ASM “American Society of Metals” Sociedade Americana para
Metais

MEV Microscopia Eletronica de Varredura

EDS “Energy Dispersive Spectroscopy” Espectroscopia de
Energia Dispersiva

DRX Difratometria de Raios X

HV Microdureza Vickers

r.p.m Rotagdes por minuto

AA Associagao do Aluminio

CP Corpo de prova

ABNT Associacgao Brasileira de Normas Técnicas



2.1.
2.2.

3.1.

3.1.1.

3.2.

3.2.1.
3.2.2.
3.2.3.
3.24.
3.2.5.
3.2.6.

3.3.

3.3.1.

4.1.
4.2.
4.3.
4.4,
4.5.
4.6.
4.7.
4.8.
4.9.

4.10.
4.11.
4.12.
4.13.

SUMARIO

INTRODUGAOD ......ceetieicctececaesae e sse e ssessessessessessessessessessessssssssssssssensens 19
L0 1 70 21
OBJETIVOS GERAIS ... .. 21
OBJETIVOS ESPECIFICOS ..ottt 21
FUNDAMENTAGAO TEORICA ........ooeeeiercnriceesessesse s ssesnssessssnssessessssens 22
LIGAS DE ALUMINIO ...ttt 22
Ligas De Aluminio Cobre 2XXX........iuicmmrriiiinccsssneeeesssssssssmsesssssssssssssssssssssssssssnnsnsensssas 25
METALURGIA DO PO PARA PRODUCAO DE PECAS DE ALUMINIO ...... 27
Produgido, Mistura e Homogeneizagao dos POS.......ccccciiiiccccemririnn e 29
(02677 1T o= Tex = Lotz To T o Lo XN o -3 SR 31
Lubrificantes Utilizados na Metalurgia do P6 de Ligas de Aluminio..........ccccocevmnrinneen. 34
Influéncia dos Elementos de Liga na Metalurgia do P6 de Aluminio.........cccccccecnriiuneen. 36
Processo de Sinterizagao de Ligas de Aluminio........cccccirimmiincimnninsmnsesn e 37
Influéncia da Atmosfera de Sinterizagao na Sinterizagdao no Aluminio ...........cccceeviiunees 40
TRATAMENTO TERMICO DAS LIGAS DE ALUMINIO-COBRE ................. 41
Tratamentos Térmicos de Ligas Al-Cu Obtidos via Metalurgia Do P6...........cccccvvruunennn. 43
MATERIAIS E METODOS ......cccoiiiiiecnceesesssssssssssessssssessssssssssssssssssesssnens 50
METODOLOGIA EXPERIMENTAL ... 50
PRINCIPAIS MATERIAS PRIMAS ...ttt 52
CARACTERIZACAO DOS POS ..ot 52
PREPARACAQO DAS AMOSTRAS .....ooviieeeeeeeeeeeee e, 53
DETERMINACAO DA DENSIDADE TEORICAS DAS MISTURAS............... 55
DETERMINACAO DAS CURVAS DE COMPRESSIBILIDADE..................... 55
PROCEDIMENTO DE COMPACTACAO ......cooovieeeeeceeeeeeeee e, 56
DETERMINACAO DA DENSIDADE VERDE..........ccooiiiieeeceeeee e, 57
PROCESSO DE SINTERIZACAO DAS AMOSTRAS........ccceieeeeeeeeeernn, 58
DETERMINACAO DA DENSIDADE APOS SINTERIZACAO.........cccc.......... 59
TRATAMENTO TERMICO T8 ..o 59
METALOGRAFIA.....ceeee s sesssnnnnnnnnnnnnnes 61

MICROSCOPIA OTICA oo e, 62



4.14. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA ........ccovieeeieeeeeeeeeennn, 62
4.15. DIFRATOMETRIA DE RAIOS X..oooiiiiiiiiiiiiiiiieeieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 62
4.16. MICRODUREZA ... .t e e e et s e e e e e e eeenenes 62
5. RESULTADOS E DISCUSSAOQ .......ccecuererereireineesessessessessessesssssssssssesssssees 64
5.1. CARACTERIZACAO GRANULOMETRICA E MORFOLOGICA DOS POS DE
AL, CU E SN POR TECNICA DE MEV .....cviviieieeeeeeeeeee e, 64
5.2. CARACTERIZACAO DOS POS DE AL, CU E SN POR DIFRACAO DE
0 [ 1 PP 66
5.3. ANALISE DAS CURVAS DE COMPRESSIBILIDADE..........ccccvcovevieieene. 68
5.3.1. Comparativo das Curvas de Compressibilidade............cccccmririicriirriiininccccseerrre e 69
5.4. ANALISE DE DENSIDADE A VERDE DOS CORPOS DE PROVA
COMPACTADOS A 200MPA ... 70
5.5. ANALISE DOS CORPOS DE PROVA APOS SINTERIZACAO ................... 72
5.5.1. Anadlise de Densidade Média dos Corpos de Prova Apés Sinterizagao..........c.c.ceeuu....ee 73
5.5.2. Andlise Comparativa dos Volumes dos CPs Antes e Apés Sinterizagdo.........c....ccuenn. 74
5.5.3. Analise Comparativa da Variagdao de Massa dos CPs Devido ao Processo de
SINEEIIZAGAOD ...eeviieir i 75
5.5.4. Anadlise da Variagao de Densidade Devido ao Processo de Sinterizagao ..................... 76
5.6. ANALISE DE MICRODUREZA VICKERS .......cooviiieeeeeee e, 77
5.6.1.  Andlise de Microdureza Vickers das Amostras Sinterizadas............ccccurvrrrnrisrnninisnnenn 77
5.6.2. Analise de Microdureza Vickers das Amostras Apés Tratamento Térmico de
Solubilizagdo e Envelhecimento..........ccccc i s 79
5.7. MICROGRAFIAS OTICAS APOS SINTERIZACAO E APOS
TRATAMENTOS TERMICOS ...ttt 80
5.71. Misturas sem adigdo de Estanho.........cccccccviriiiiiiiinn e 81
5.7.2. Misturas com adigcao de Estanho...........ccoooeeeieieie e 87
5.8. MICROGRAFIAS EM MEV APOS TRATAMENTO TERMICO...................... 93
5.8.1. S 0= TN o T 1 94
5.8.2. 1Y T3 0T = T AN L 10 L0 95
5.8.3. 1Y L3 0T = AN L 1 0 96
5.8.4. MiStura Al=3,5CU=0,1 N .....cce it resa s rrsa s raa s s aa s s ranas e an s s esnasssaannsssrenns 97
5.8.5. MiStura Al=4,0CU-0,1 N .....ccu it res s s aa e s s e aas s s ranas s s rana s esnnsssaanasssrenns 98
5.8.6.  Mistura Al-4,5CU-0,TSN......ccesimrirreiretretreseesseesseessnsssss s e s s se e s e e s ssesssessns s sesesssessenssensnessnnanns 99
5.9. ANALISE DE DIFRAC}AO DE RAIOS X.ooeooiieeeeeeeeeeee e 100
5.9.1. Misturas sem adicao de EStanho .........cccoooeeiiiiieii e 100
5.9.2. Misturas com adicédo de EStanho..........ccccccmmiiiiiiiciiminn 105



6. CONCLUSOES .....c.cocireruiriree s ssse s sese s s sssss s sesssssssesssssssssssnaes 110

7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS.........cccooentrerienereeresesessens 112
REFERENCIAL TEORICO........coourecirerenecreresasseeseresassesesesssasssesesesassssssenssesasaens 113
REFERENCIAL TEORICO NOMINAL.......coouiieiieieeeeeeeeeeeeeee e 113
REFERENCIAL TEORICO POR ESTRATO .....cvoviuiiiiicieteeeeeee et 119
REFERENCIAL TEORICO POR CLASSIFICACAO QUALIS.........ccocoovevevieree. 119
REFERENCIAL TEORICO POR DATA DE PUBLICAGAO.........ccccooeveveeeeerere. 120
Y o =] 0 (o =3 N 121
A.1. CURVA DE COMPRESSIBILIDADE DA MISTURA AL-3,5CU. .......c.ccccevuneeen. 121
A.2. CURVA DE COMPRESSIBILIDADE DA MISTURA AL-4,0CU. ..........cccoecuneeee. 122
A.3. CURVA DE COMPRESSIBILIDADE DA MISTURA AL-4,5CU. .......ccevveeeennnn. 123
A.4. CURVA DE COMPRESSIBILIDADE DA MISTURA AL-3,5CU-0,1SN............. 124
A.5. CURVA DE COMPRESSIBILIDADE DA MISTURA AL-4,0CU-0,1SN............. 125

A.6. CURVA DE COMPRESSIBILIDADE DA MISTURA AL-4,5CU-0,1SN............. 126



19

1. INTRODUGAO

Segundo o World Wide Found do Nature (WWF) — Fundo Mundial para a
Natureza, a humanidade consome cerca de 20% a mais de recursos naturais do que
o planeta é capaz de repor, desta forma, ha de se buscar um equilibrio entre o
desenvolvimento e 0 meio ambiente. Tendo em vista este cenario, identifica-se um
momento de grande demanda de desenvolvimento de métodos de fabricagdo com
menor impacto ambiental, assim como, ligas metalicas leves, principalmente para
aplicagdes na industria automotiva e aeroespacial. Este interesse baseia-se na
reducdo de massa que por sua vez implica em sensiveis diminuicdes na queima de
combustiveis fésseis e por consequéncia redugao na emissao de gases poluentes na
atmosfera. Segundo GOKCE; FINDIK; KURT, (2011) é possivel diminuir o consumo
de 0,3 a 0,4 litros de combustivel para cada 100 km somente reduzindo a massa do
veiculo em 100 kg. Dentro deste contexto o Aluminio possui papel de destaque entre
os metais, por se tratar de um material com alta performance que alia propriedades
como densidade baixa, alta resisténcia mecanica, facilidade de reciclagem e preco
competitivo.

O processo de Metalurgia do P6 é uma técnica de fabricagcédo atrativa para a
fabricagdo de componentes mecanicos com forma final ou forma muito aproximada
da final, seriados com elevada qualidade mecanica e controle microestrutural. O
processo é considerado ecologicamente correto por exercer menor impacto ambiental
se comparado a outros processos de fabricagdo convencionais, devido a uma série
de fatores como a melhor utilizacdo da matéria-prima, menor custo, menor quantidade
de energia utilizada e principalmente em menor tempo de processamento. E possivel
fabricar pecas com caracteristicas unicas, tais como porosidade controlada,
amortecimento de vibragcbes, excelente acabamento superficial e excelente
resisténcia ao desgaste devido a facilidade de se obter ligas que envolvem a
combinacdo de materiais que seriam impossiveis de se obter por fundicdo ou
conformagao, por exemplo, metais com ponto de fusdo muito diferentes, ou
compositos de metal com ceramicas.

Entretanto, o uso do Aluminio na Metalurgia do P6 ainda continua a ser um
menor participante entre o mercado global de pecas obtidas via MP. As vantagens da
producao e aplicacao de pecas sinterizadas a base de Aluminio sdo conhecidas desde

a década de 1960, porém, devido a dificuldade da difusédo, a qual, é impedida pela
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formacao da camada de 6xido que recobre a superficie dos graos torna a produgao
de pecas via sinterizagdo mais complexa do que a produgdo com outros materiais.

Outro fator que impede o grande avango na producgéo de pegas via MP ¢é a de
que atualmente as ligas comerciais, por serem desenvolvidas com base em ligas de
Aluminio forjadas, ndo atendem as necessidades de uma extensa gama de aplicagdes
por nao possuirem propriedades mecanicas necessarias em servigo, tais como,
resisténcia, dureza, ou retencido de propriedades em temperaturas elevadas. Desta
forma se torna necessario desenvolver composigdes de ligas especiais para o
processo de sinterizagao, as quais, sejam adequadas para aplicagdes em meédias e
altas tensdes. Em particular ligas que devem ser passiveis de sofrer tratamentos
térmicos de solubilizagcado e envelhecimento.

Segundo Schaffer et al., (2008) adi¢cdes vestigiais de elementos quimicos como
In, Bi, Sb, Pb e Sn influenciam na sinterizacao de ligas de aluminio. Particularmente o
estanho tem mostrado efeitos benéficos na sinterizagao de ligas Al-Cu-Mg, quando
utilizado nitrogénio como atmosfera protetiva e misturas obtidas através de pdés
elementares. Ainda, segundo Akopyan et al., (2021) conclui em seus estudos, que
adicoes vestigiais de estanho torna os processos de precipitacao em ligas Al-Cu mais
eficazes, resultando em aumento da dureza de pico em cerca de 20% e diminuindo
os tempos de envelhecimento de 12h para somente 2h.

Neste sentido este trabalho visa avaliar os efeitos da adigdo de uma pequena
quantidade de Estanho, em uma mistura de Al-xCu obtida através de pds elementares,
variando a composi¢cao de Cu em 3 concentracdes. Tém-se por objetivos avaliar a
resposta de sinterizagcado da mistura e sua relacédo entre microestrutura e propriedades
apos tratamento térmico T6 que se constitui de uma fase de Solubilizagdo com rapido

resfriamento e posterior Envelhecimento Artificial.
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2. OBJETIVOS

2.1.0OBJETIVOS GERAIS

Os objetivos gerais deste trabalho compreendem avaliar a influéncia de
estanho na sinterizagdo e tratamento térmico da mistura Al-Cu obtida por metalurgia
do pé com posterior andlise da reposta a tratamento térmico de solubilizagdo e

envelhecimento T6.

2.2.OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Avaliar a compressibilidade das misturas.

e Realizar a caracterizacdo das amostras em relagdao as dimensoes,
massa e a densidade, antes e apds o processo de sinterizagao.

e Avaliar a evolugado microestrutural dos corpos de prova.

e Avaliar a microdureza superficial dos corpos de prova sem tratamento
térmico.

e Avaliar a microdureza superficial das amostras apds tratamentos
térmicos T6

e Avaliar e realizar a analise comparativa da formacao e evolugao de fases
na microestrutura das amostras apods processo de sinterizacdo e

tratamentos térmicos.
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3. FUNDAMENTAGAO TEORICA

Neste capitulo serdo apresentados os fundamentos tedricos sobre ligas de
Aluminio, o processo de metalurgia do pé utilizando Aluminio como matéria prima e

tratamentos térmicos apds a sinterizagao.

3.1.LIGAS DE ALUMINIO

Aluminio e suas ligas caracterizam-se por possuir massa especifica
relativamente baixa, da ordem de 2,70 g/cm?, condutibilidades térmica e elétrica
elevadas e resisténcia a corrosao elevada. Seu principal limitante quanto ao uso € seu
baixo ponto de fusdo de 660°C. (ASHKENAZI, 2019). O Aluminio de alta pureza e em
estado recozido possui tensdo de escoamento muito baixa, cerca de 7 a 11MPa
portanto ndo € apropriado para aplicagbes onde seja submetido a altos
carregamentos.(ASHKENAZI, 2019; POLMEAR et al., 2017). No entanto, a resisténcia
mecanica do Aluminio pode ser aumentada por trabalho a frio e pela adicdo de
elementos de liga, tais como: Cu, Mg, Si, Mn e Zn, ambos processos tendem a diminuir
a resisténcia a corrosao.(MISHRA; SIDHAR, 2017; PARVIZI; TAN; HUGHES, 2018).
Na Tabela 1 sdo apresentadas as maximas solubilidades de elementos que podem

ser adicionados ao aluminio.

Tabela 1 — Maxima solubilidade de elementos de liga ao Aluminio.

Elemento Temperatura(°C) Solugédo sélida maxima (%)
Cadmio 649 0,40
Cobalto 657 <0,02
Cobre 548 5,65
Cromo 661 0,77
Germanio 424 7,20
Ferro 655 0,05
Litio 600 4,20
Magnésio 450 17,40
Manganés 658 1,82
Niquel 640 0,04
Silicio 577 1,65
Prata 566 55,60
Estanho 228 0,06
Titanio 665 1,30
Vanadio 661 0,40
Zinco 443 82,80
Zircbnio 661 0,28

Fonte: Adapatado de Polmear et al. (2017)
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Ligas de Aluminio sao divididas em duas categorias principais, sendo estas,
ligas forjadas e ligas para fundigdo. As ligas forjadas sao conformadas a quente ou
frio na forma de lingotes ou de tarugos para depois serem trabalhadas mecanicamente
para a forma desejada, a qual, pode ser por laminagdo, forjamento ou extrusédo.
(SANKARAN; MISHRA, 2017). Na Tabela 2 ¢ disposto o sistema de classificacdo das
ligas forjadas segundo a classificacao proposta pela Aluminium Association, a qual, é
seguida pela maioria dos paises e referida como Sistema internacional de Designagao
de Ligas, de forma complementar sdo apresentadas as principais aplica¢gdes de cada

série.

Tabela 2 — Sistema de classificacdo das Ligas de Aluminio trabalhaveis mecanicamente por

composi¢gao quimica e principais aplicagoes.

Principais elementos de Liga Série Principais aplicagdes

Aluminio = 99,00% IXXX Contatos elétricos; Alclad; Embalagens
Cobre 2XXX Industria Aeronautica; Armamentos
Manganés 3XXX Latas de bebidas; Trocadores de calor
Silicio 4XXX Pistdes forjados para motores
Magnésio 5XXX Aplicagdes nauticas, vasos de pressao
Magnésio e Silicio BXXX Componentes automotivos; Estrutural
Zinco 7XXX Industria aeronautica; Armamentos

Sn; Li; Fe 8XXX Industria aeroespacial

Fonte: Adaptado de Aboulkhair et al., (2019)

Ja as ligas fundidas sao obtidas por processos variados de fundi¢ao, tais como,
fundigdo em molde de areia verde ou fundigdo sob pressao na geometria mais préxima
possivel do produto final.(POLMEAR et al., 2017). Diferentemente das ligas forjadas
para as quais existe uma classificacdo internacional aceita pela maioria dos paises,
nas ligas fundidas existem diferentes sistemas de designacado dependendo da regiao.
Na Tabela 3 sdo apresentadas a classificagdo das séries fundidas segundo a
Aluminium Association, de forma complementar sdo apresentadas as principais

aplicagdes de cada série.
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Tabela 3 — Sistema de classificagdo das Ligas de Aluminio fundidas por composigédo quimica.

Principais elementos de Liga Série Principais aplicagdes

Aluminio = 99,00% IXX.X Contatos elétricos

Cobre 2XX.X Industria Aeronautica

Silicio com adicbdes de Cobre e/ou 3XX.X Diversas

Magnésio

Silicio 4XX.X Pistdes fundidos para motores
Magnésio 5XX.X Aplicagbes nauticas

Zinco com adigdes de Cobre e/ou TXX. X Industria aeronautica

Magnésio

Estanho 8XX.X Ligas com baixo ponto de fuséo

Fonte: Adaptado de Vargel, (2020)

As ligas de Aluminio possuem grande variedade de aplicagées nas industrias,
automotiva e aeroespacial. A combinagdo de caracteristicas tais como: baixa
densidade, alta resisténcia a corrosao, alta resisténcia especifica, alta condutibilidade
térmica e elétrica resultou em um rapido crescimento da utilizagdo nas mais diversas
industrias como forma de diminuicdo de massa e consequente aumento da eficiéncia
energética (ASHKENAZI, 2019; BISHOP et al., 2000; DURMUS; MERIC, 2007).

Entretanto quando se trata de metalurgia do pé utilizando Aluminio como
mateéria prima, as ligas sao divididas entre o grupo de ligas convencionais e o grupo
de ligas avangadas. Cabe ressaltar que da mesma forma que as ligas fundidas, ainda
nao existe uma classificagao internacionalmente aceita.

As ligas convencionais, caracterizam-se basicamente por possuirem
composic¢oes das ligas essencialmente idénticas as ligas de Aluminio forjadas. Estas
ligas representam a maior parte das ligas de Aluminio comerciais para metalurgia do
p6 (SCHAFFER; SERCOMBE; LUMLEY, 2001). Devido a esta falta de composigao
quimica especifica para satisfazer as propriedades requeridas no processo de
metalurgia do pé de Aluminio, os produtos podem apresentar respostas fracas a
sinterizacdo, bem como, propriedades mecanicas resultantes pobres (SCHAFFER,
2004). Na Tabela 4 sdo apresentadas as principais ligas comerciais para metalurgia

do pé, segundo composicao quimica e fabricante.
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Tabela 4 — Ligas Convencionais comercializadas para Metalurgia do P6 de Aluminio.

Composicao das Ligas de Aluminio Comerciais para Metalurgia do P6

Liga Cu Mg Si Al Fabricante
602 - 0,6 0,4 Bal Alcoa
601 0,25 1 0,6 Bal Alcoa
6711 0,2 1 0,8 Bal Ampal
321 0,2 1 0,5 Bal Eckart
AA6061 0,25 1 0,6 Bal -
202 4 - - Bal Alcoa
2712 3,8 1 0,75 Bal Ampal
201 4,4 0,5 0,6 Bal Alcoa
2014 4,4 0,5 0,8 Bal Alpoco
13 4,5 0,5 0,2 Bal Eckart
123 4,5 0,5 0,7 Bal Eckart
AA2014 4,5 0,5 0,8 Bal -

Fonte: Adaptado de Schaffer (2004)

Por outro lado, as ligas avangadas sao desenvolvidas especificamente para se
aproveitar aspectos especificos da metalurgia do po, tais como, compdsitos de matriz
metalica, ligas de Aluminio para altas temperaturas e alta resisténcia ao desgaste.
Lentamente estas ligas estdo sendo introduzidas no mercado.(ASM
INTERNATIONAL, 2001c).

3.1.1. Ligas De Aluminio Cobre 2XXX

As ligas de aluminio da seérie 2XXX sao designadas usualmente pela
composi¢ao quimica entres os elementos aluminio e cobre com concentragdes de
cobre que variam entre 2 a 10%, geralmente com adi¢ao de outros elementos. Tanto
as ligas de aluminio-cobre fundido como as ligas de aluminio-cobre forjado respondem
bem a tratamentos térmicos de solubilizacdo e subsequente envelhecimento, natural
ou artificial. O aumento de resisténcia maxima se da com a adi¢cao de cobre entre 4 e
6% em massa e tratamento térmico de solubilizacdo e envelhecimento, desta forma
obtendo propriedades mecanicas que excedem as de acos de baixo carbono. Estas
ligas ndo tém uma resisténcia a corrosao tdo boa quanto a das outras ligas de
aluminio, sendo portanto sujeitas a corrosao intergranular sob certas condi¢oes.(ASM
INTERNATIONAL, 2001a)

Segundo Dursun; Soutis, (2014) as ligas aluminio-cobre sao as principais ligas

utilizadas em aplicagbes estruturais de aeronaves, primordialmente porque o principal
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critério de projeto é a tolerancia a danos. As ligas da série 2XXX contendo magnésio
tém maior resisténcia ao crescimento de fissuras por fadiga em comparagao a outras
séries de aluminio. A liga 2024 permanece como um importante material estrutural
das aeronaves devido a sua excelente tolerdncia a danos e alta resisténcia a
propagacao de fissuras por fadiga. E sabido que as inclusdes tém efeitos substanciais
sobre o surgimento e propagacao de fissuras, portanto melhorias em processamento
e controle tém sido aplicados de forma a reduzir impurezas, especialmente ferro e
silicio. Na ultima década foi desenvolvida a liga 2026, a qual baseia-se na 2024, porém
contém menor nivel de impurezas de ferro e silicio além de uma pequena quantidade
de zircbnio com a finalidade de inibir a recristalizagado, como resultado obteve-se maior
resisténcia a tracdo, melhor desempenho em fadiga e maior resisténcia a fratura
quando comparada a liga 2024.

O sistema Al-Cu, é historicamente a mais estudada liga de aluminio endurecida
por solubilizagdo e envelhecimento, segundo Poznak; Freiberg; Sanders, (2018) os
primeiros esforcos em relacdo a diminuicdo de peso das carrocerias automotivas
resultaram no desenvolvimento de diversas ligas da série 2XXX, as quais, foram
usadas com a finalidade de substituir os painéis e pecas estruturais fabricados em
aco. Estas ligas foram baseadas nas ligas de alta resisténcia 2014 e 2024, entretanto,
o teor de cobre foi reduzido significantemente para que fosse possivel alcangar os
requisitos de formabilidade requeridos.

Ainda segundo Ashkenazi, (2019) as ligas da familia 2XXX normalmente sdo
produzidas na forma de perfis, placas e tubos, tendo como principais aplicagdes a
industria aeronautica utilizando-se unides rebitadas devido a baixa soldabilidade.
Além disso é essencial a protecdo quando os produtos sdo utilizados em ambientes
agressivos devido a menor resisténcia a corrosdo quando comparada a outras séries.

Nas décadas de 80 e 90 diversos engenheiros e pesquisadores ja estavam
colocando esforgos para a melhoria de certas propriedades mecanicas da série 2XXX
Bekheet et al., (2002) em seus estudos buscaram investigar a dureza e a resisténcia
a fadiga de compositos de matriz metdlica de aluminio 2024 reforcados com
concentragdes de SiC variando entre 0, 5, 10, 20 e 30%. Como resultados puderam
concluir que a presenca de particulas de SiC causam refino de grao na estrutura da
matriz, houve aumento de dureza devido a adigdo de SiC, o tempo para atingir a

maxima dureza durante envelhecimento artificial foi reduzido significativamente com
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0 aumento da concentracdo de carbeto de silicio e um aumento de
aproximadamente100% no limite de fadiga foi alcangado com adigé&o de 5% em peso

de SiC em relagao a liga 2024 sem reforgo.

3.2.METALURGIA DO PO PARA PRODUGCAO DE PEGAS DE ALUMINIO

O processo de metalurgia do po, frequentemente designado somente pela sigla
MP (Metalurgia do P¢) corresponde a técnica de fabricagdo que envolve a
compactagao de pds, seguida por um tratamento térmico de forma a produzir uma
peca com propriedades praticamente equivalentes as do material de origem
completamente denso. Pecas mecanicas que requerem tolerancias dimensionais
elevadas, como por exemplo, buchas e engrenagens podem ser economicamente
produzidas utilizando-se desta técnica.(CALLISTER; RETHWISCH, 2010). Porém as
densidades obtidas nas pecas produzidas por metalurgia do pd sempre serao
menores dos que os valores tedricos dos mesmos elementos, devido a presenca de
micro poros na estrutura. Estes micro poros sdo também locais de origem de fissuras
durante o servigo.(ASHKENAZI, 2019; CHANDRAMOULI et al., 2007). Segundo Deng
et al., (2018), a densidade dos sinterizados € um dos principais determinantes das
propriedades mecanicas das pegas produzidas via metalurgia do p6. Um aumento na
porosidade de 0 a 5% resulta em uma diminuicido da resisténcia a tracao de cerca de
35%, outras propriedades como ductibilidade e resisténcia a fadiga também sao
influenciadas pela porosidade das pecas.

A metalurgia do pé € um dos métodos de fabricacdo de pegas de metal com
microestrutura uniforme e fina, este € um método de fabricacdo que permite a
combinacgao de diferentes tipos de materiais para a produgao de ligas e compdsitos
com propriedades unicas. Alguns materiais, tais como: ceramicas de alta temperatura,
polimeros, ligas de aco com Cobre, metais refratarios e cermets s6 podem ser
produzidos através desta técnica (GOKCE; FINDIK; KURT, 2013). Com o resultado
de mais de 70% da producao de pegas produzidas via metalurgia do po, o setor
automotivo € de longe o maior cliente deste método de fabricagdo, mais
especificamente para pecas usadas em motores de combustado interna, caixas de
cambio e aplicagdbes em chassis, como exemplo mostrado na Figura 1.
(RAMAKRISHNAN, 2013)
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Figura 1 — Mancais de comando de valvulas produzidos via Metalurgia do P6 de Aluminio.

“on

{

Fonte: Lall, (2017)

Pecas de Aluminio obtidas via metalurgia do pdé s&o utilizadas em numero
crescente de aplicagbes. Mercados que indicam evidentes potenciais de crescimento
incluem componentes automotivos, componentes aeroespaciais e ferramental
elétrico. Pecas de Aluminio sinterizado sdo competitivos com muitas pecas obtidas
por exemplo por fundigdo e extrusao, os quais, requerem operagdes de acabamento
dispendiosas e demoradas. Além disso a tecnologia da metalurgia do pé produz
microestruturas mais refinadas em comparacdo com as obtidas por fundicdo e
lingotamento.(ASM INTERNATIONAL, 2001c).

Portanto, diversos autores afirmam que a técnica de prensagem e sinterizacao
de Aluminio é a unica técnica efetivamente econémica de produgao “net shape” ou
“near net shape” de pegas complexas em Aluminio. Além disso, os produtos da
metalurgia do p6 destacam-se também por sua leveza, boa resisténcia a corroséo,
alta resisténcia térmica, e excelente resposta a uma variedade de processos de
acabamento, desta forma possuem largo espectro de utilizacado, que vai desde pecgas
de precisdo em miniatura a aplicacbes em automéveis ou maquinas
agricolas.(ASHKENAZI, 2019). No entanto, o Aluminio continua a ser um participante
de menor importancia no mercado global da metalurgia do po. As ligas de metalurgia
do po6 nao atendem as necessidades de uma gama expandida de aplicagdes por néo
possuirem o moddulo de elasticidade, a resisténcia ao desgaste ou retengcdo de
propriedades em altas temperaturas. Embora essas limitagdes sejam conhecidas, o
progresso tem sido lento. E necessario desenvolver ligas que sejam adequadas para
aplicagdes sujeitas a médias a altas tensées. Em particular os tratamentos térmicos
de solubilizacado e envelhecimento pds sinterizacdo, devem ser explorados como fator

chave de desenvolvimento de elevados niveis de propriedades mecéanicas. (QIAN;
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SCHAFFER, 2011). Na Figura 2 é apresentado um fluxograma caracteristico para os

processos de metalurgia do po.

Figura 2 — Fluxograma dos processos de Metalurgia do P6 convencional
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3.2.1. Produgao, Mistura e Homogeneizagao dos Pés

Praticamente todos materiais podem ser transformados em pé através de um
ou mais processos produtivos.(UPADHYAYA, 2014). Pés metalicos podem ser
produzidos por trés métodos distintos: métodos mecanicos, métodos quimicos e
métodos fisicos.

e Dentre 0s mecanicos destacam-se a moagem e a quebra do material
so6lido realizadas em moinhos, no entanto, sdo muito pouco utilizados
devido a baixa produtividade e inerente contaminagao gerada pelo atrito
entre as partes do metal e do moinho.
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e Dentre os métodos quimicos a reducdo de Oxidos, como exemplo
podemos citar a producéao de pds de Ferro, cromo e niquel na qual, os
minérios passam por processo de moagem até a granulometria desejada
e entdo sdao submetidos a um processo de redugdo na presenga de
carbono.

e Dentre os processos fisicos destaca-se o processo eletrolitico, no qual o
metal € depositado em um catodo através da agdo de uma corrente
impressa em um eletrolito. Este processo resulta em materiais
particulados mais puros, porém com menor produtividade e maior valor.
Também se destaca neste grupo o processo de obtencédo de pos via

atomizacao.

Os métodos mais adequados para a producao do p6é possuem relagao direta
com a taxa de produgao necessaria, as caracteristicas fisicas e quimicas necessarias
ao produto. (ASM INTERNATIONAL, 2001c)

Segundo Gopienko (2019) a atomizagao é o processo mais utilizado na cadeia
produtiva dos pés de Aluminio e suas ligas. Neste processo, o Aluminio é fundido,
caso seja um po de liga de Aluminio é feita a mistura com os elementos de liga, logo
apos é pulverizado através de um bico para formar um fluxo de particulas muito finas,
da ordem dos micrometros, que sdo rapidamente resfriadas, na maioria das vezes por
um gas em expansao. O ar comprimido € utilizado como gas de atomizagao na maioria
das aplicagoes, entretanto gases inertes como nitrogénio, argénio e hélio tém sido
utilizados em aplicacbes especiais.

A qualidade da compactacdo e consequente densificacdo depende
diretamente da variabilidade do pé que vai ser utilizado. E de suma importancia que
estes pos contenham caracteristicas controladas de morfologia, dimensédo de
particula, escoabilidade e superficie livre apropriadas, tendo em vista, a otimizacao de
recursos, redugcao de energia na producado e repetibilidade. Ter um pd de alta
qualidade é fundamental para se obter um compactado verde com caracteristicas
otimizadas resultando em um produto sinterizado que além de atender as
caracteristicas desejadas apresente baixo custo de producéo. Ligas obtidas de pds
elementares possuem maior facilidade de compactagcdo, necessitando menores

tensbes quando comparadas com as mesmas ligas obtidas de pods pré-ligados,
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resultando em maiores densidades relativas e maior resisténcia do compactado verde
em corpos de prova constituidos de pds elementares. (ASM INTERNATIONAL, 2001c¢)

Particulas de elementos de liga com granulometria fina segundo Lumley;
Schaffer, (1998) muitas vezes tém caracteristicas de sinterizagdo vantajosas devido a
alta relagao entre area superficial e volume, caracteristica essa que aumenta a forga
motriz de sinterizagao, além de o elemento de apresentar-se mais bem distribuido por
todo compactado. As particulas de aditivos finos também deixam poros secundarios

menores em sistemas de sinterizagdo com fase liquida transiente.

3.2.2. Compactacao dos Pos

Outra etapa muito importante no processo consiste na compactacao, pois € a
partir dela que ocorre a densificagdo da massa de p6é dos materiais que se deseja
fabricar, ou seja, é nesta etapa que se obtém a forma final do produto. (THUMMLER;
OBERACKER, 1993). A tensdo de compactacao e a ductibilidade dos pds utilizados
tem influéncia direta tanto na densidade verde quanto na densidade final alcangada.
Dentre as diversas técnicas utilizadas para a conformacédo dos pds, pode-se citar:
compactagao uniaxial a frio, compactagao uniaxial a quente, compactagao isostatica.
injecado de pds, laminacao de pos e extrusido de pds. (QIAN; SCHAFFER, 2011). Na
Figura 3 apresenta-se a sequéncia de compactacdo em ferramental de simples e de

dupla acéo.

Figura 3 — Sequéncia de Compactacéo utilizando ferramentas uniaxiais.
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Fonte: Adaptado de Upadhyaya (2014)
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O material prensado na compactagdo chama-se compactado verde e é
originado pela interagdo mecanica que ocorre entre as irregularidades das superficies
das particulas. Um aumento da pressdao de compactacdo ou um aumento da
rugosidade superficial das particulas tende a gerar maior resisténcia mecanica devido
a maior area de interacéo entre particulas(QIAN; SCHAFFER, 2011 ). Essaresisténcia
mecanica tende a induzir propriedades anisotropicas nos compactados, devido aos
gradientes de densidade que sdo formados no compactado. Esse gradiente possui
relagédo direta com o fator altura/didmetro da pega € maior do que 2, ou seja, quanto
mais alongadas as pecgas, maior a tendéncia de ocorrer este fendmeno.(THUMMLER;
OBERACKER, 1993). A seguir, na Figura 4 — Representacdo do processo de
compactacao e formagao do gradiente de densidade e linha neutra. sdo apresentados
desenhos esquematicos demonstrando a formacgao da linha neutra na compactacao

simples e na compactagdo em dupla agao.

Figura 4 — Representacdo do processo de compactacdo e formagdo do gradiente de
densidade e linha neutra.

Compactagao em Agéo Simples

—

Fonte: Adaptado de Thimmler; Oberacker, (1993)
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Entretanto, esse problema pode ser significativamente reduzido se for realizada
compactagdao em ferramental de dupla acgéo, visto que na compactagdo em agao
simples, a densidade decresce a partir do topo até a base do compactado, enquanto
que na de dupla acédo a tensdo de compactacédo € simétrica a acéo transversal do
compactado verde. (THUMMLER; OBERACKER, 1993)

Para reduzir a agcao do atrito entre os componentes do molde e entre o molde
e o0 material compactado frequentemente se utilizam de lubrificantes soélidos
misturados ao pé em concentracbes da ordem de 0,5 a 1,5% em massa. Este
lubrificante deve ser removido antes da sinterizacdo em uma operagcdo de pré-
aquecimento citada na literatura como “burn-off” ou “dewaxing”.(HUO et al., 2010)

Uma caracteristica impar e extremamente vantajosa do pé de Aluminio € a sua
excelente compressibilidade, ou seja, com tensdes compressivas relativamente
baixas (165MPa) é possivel obter compactados verdes com valores que excedem o0s
90% da densidade tedrica do material, enquanto que para atingir-se uma densidade
semelhante em um material ferroso € necessario pressao na casa de 700 MPa. Isto
permite que sejam utilizados equipamentos e moldes menos robustos, diminuindo o
custo da operagao.(HUO et al., 2010)

Diversos autores tais como 6zay; Gencer; Gokge, (2018) Ibrahim; Bishop;
Kipouros, (2015) Gokge; Findik; Kurt, (2013) Showaiter; Youseffi, (2008), Enneti et al.,
(2013), Min et al., (2006) obtiveram resultados de compactagédo muito semelhantes
aos encontrados na Figura 5 em seus estudos. Estes resultados evidenciam que
pressdes de compactacao a ordem de 200 MPa ja se obtém valores acima de 90% de
densidade tedrica e para tensdes de compactagao acima de 400 MPa n&o acarretam

em aumento significativo da densidade relativa do compactado verde.
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Figura 5 — Comparacgéo da diferenga de compressibilidade entre pos de Ligas de Aluminio e

Aco Inoxidavel 316.
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3.2.3. Lubrificantes Utilizados na Metalurgia do P6 de Ligas de Aluminio

Pd6s metalicos frequentemente sdo combinados com adigdes de menos de 1%
em massa de aditivos organicos com fungao lubrificante nos processos de MP.
Segundo Enneti et al.(2013) os lubrificantes desempenham papel importante no éxito
da fabricacdo de pecas por MP, pois, melhoram o fluxo dos pds metalicos, reduz o
atrito e prolonga a vida util das ferramentas durante o processo de compactagao. Além
disso, um dos maiores beneficios do uso dos aditivos lubrificantes consiste na redugao
das pressdes necessarias para 0 processo de ejeg¢ao das pecgas ja compactadas do
molde. Entretanto a utilizacdo de quantidades excessivas tende a resultar em menor
densidade dos compactados verdes além de aumento no custo de fabricagcédo devido
ao aumento no tempo de remogao da quantidade adicional de lubrificante.

Ainda segundo Enneti; German; Atre (2017) a adigdo de lubrificantes é
fundamental para aumentar a eficiéncia e qualidade final da peca e embora haja boa
compreensao da importancia da utilizacdo de lubrificante durante a fase de
compactacgao ainda ha pouca informacado e compreensao sobre a inter-relagao entre
a quantidade de lubrificantes e geometria das pecas compactadas, visto que, cada
vez mais a ejecao se torna um processo critico devido ao crescente aumento da

complexidade da geometria das pegas.



35

Segundo Lefebvre; Thomas; White, (2002) os lubrificantes convencionais
quando adicionados aos pds de Aluminio e suas ligas para sinterizagido, geralmente
resultam em diminui¢do da resisténcia a verde o que pode vir a resultar em defeitos
como formacéao de fissuras, laminacéo, quebra das bordas e até mesmo quebra das
pecas antes da sinterizagcdo. Além disso, caso o lubrificante deixe produtos residuais
quem impecam a formacado de boas ligacbes metalurgicas apos o “Dewaxing”
(processo de queima do lubrificante) as propriedades finais das pegas também podem
ser reduzidas. Por este motivo o lubrificante deve ser eliminado de forma limpa a
temperaturas que nao ultrapassem os 420°C para evitar a reagao dos produtos de
decomposicdo com a matriz de Al durante a sinterizagao, além disso, a queima do
lubrificante ndo deve resultar em atmosfera oxidante.

Os estearatos metalicos, os quais, sdo amplamente utilizados para producio
de pecas de ligas ferrosas ndo sao geralmente utilizados para a fabricacdo de pecas
de ligas de aluminio. Geralmente utilizam-se das ceras amidas sintéticas, como a
bisstearamida de etileno (EBS), visto que possuem boas caracteristicas lubrificantes
e podem ser efetivamente combustas a baixas temperaturas. Os lubrificantes de cera
de polietileno (PE) também sao utilizados com resultados positivos. Estes lubrificantes
sao capazes de produzir pegas com valores de resisténcia a verde maiores do que
quando se utilizam ceras amidas sintéticas convencionais. Os lubrificantes com cera
de polietileno podem ser decomposto de forma limpa a baixa temperatura e seus
impactos negativos nas propriedades sinterizadas dos materiais sdo minimos se as
amostras forem processadas adequadamente.(LEFEBVRE; THOMAS; WHITE, 2002;
QIAN; SCHAFFER, 2011)

Segundo Qian; Schaffer, (2011) a utilizagdo de lubrificante deve ser reduzida
ao minimo, o que depende da dimensao das particulas e da distribuicdo
granulométrica do p6 de aluminio, bem como, da dimens&o e da geometria das pecas.
Atualmente a bisstearamida de etileno (EBS) continua a ser o principal lubrificante
utilizado na metalurgia do p6 de aluminio, com adi¢des na faixa entre 1,2 a 1,5% em
peso. E de suma importancia uma remocdo completa do lubrificante antes da
sinterizagdo, normalmente a temperaturas da ordem de 343 a 427°C durante 15 a 20

minutos.
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3.2.4. Influéncia dos Elementos de Liga na Metalurgia do P6 de Aluminio

O Cobre é um dos principais elementos de liga utilizados junto ao Aluminio, em
grande parte devido a substancial resposta de endurecimento por envelhecimento da
liga Al-Cu. Segundo Schaffer; Sercombe; Lumley, (2001) no processo de sinterizagao
o Cobre apresenta duas caracteristicas ideais: ha uma unica fase liquida, na qual, o
Aluminio é continuamente soluvel e a solubilidade maxima do Cobre no Aluminio é de
5,65% a 548°C. No entanto, o ponto de fusdo do Cobre (1085°C) é quase o dobro do
Aluminio. A fase liquida forma-se devido a um eutético que se forma entre Al e Al2Cu
a 548°C. O maior problema deste sistema € que a difusividade do Cobre no Aluminio
€ quase 5000 vezes mais rapida do que a do Aluminio no Cobre. Esta diferenga de
difusdo do Cobre no Aluminio aumenta a taxa de homogeneizagéo, porém causa
expansao através do efeito Kirkendall. Portanto pode-se observar que a sinterizagao
da liga Al-Cu é fortemente dependente de variaveis do processo, particularmente do
tamanho das particulas de Cobre bem como da taxa de aquecimento.

Talvez uma das unicas ligas que exiba todas caracteristicas de um sistema de
sinterizacdo com fase liquida ideal seja o Al-Sn. O ponto de fusdo do Estanho (232°C)
€ muito inferior ao do Aluminio e nao existe formacgao de fases intermetalicas. Estanho
possui moderada solubilidade em Aluminio soélido, enquanto o Aluminio é
completamente soluvel em Estanho liquido e ndo forma liquidos imisciveis. A
difusividade de Al na fase liquida de Sn é mais rapida que a difusividade de Cu ou Zn
no liquido Sn. Na presenca de Mg o Sn é um eficaz auxiliar de sinterizacdo. A uma
concentragcédo de Estanho de 8%, a densidade de uma liga Al-Sn-Mg aproxima-se de
99% da densidade tedrica, mesmo em situagbes de sinterizagao por gravidade, na
qual nao se utiliza de compactacao. Isso facilita a fabricagdo de formas livres bem
como prototipagem rapida. Contudo as propriedades mecénicas do sistema Al-Sn sédo
baixas porque o Estanho n&o proporciona muito endurecimento.(SCHAFFER,;
SERCOMBE; LUMLEY, 2001). Quantidades residuais de Sn na faixa de 0,1%
compactado a tensbes da ordem de 200 MPa auxiliam a sinterizagdo com fase liquida
do Aluminio sob atmosfera de nitrogénio, porém dificultam a sinterizagdo quando é
utilizado o gas argénio.(HUO et al., 2010; OZAY; GENCER; GOKCE, 2018)

O Silicio € uma impureza inerente ao processo de producdo do Aluminio
embora seja também muito utilizado em ligas de Al, por se tratar de um elemento de

baixo custo e que melhora diversas propriedades, como: aumento da fluidez, melhor
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usinabilidade, resisténcia a corrosao, baixo coeficiente de expansao térmica e boa
resisténcia a abrasdo. Na MP altos teores de Si em particulas de tamanho reduzido
sao elementos chave para a fabricagdo de pec¢as que necessitam de resisténcia ao
desgaste elevada.(MOSHER et al., 2012)

Nas ligas de Al o Ferro é uma impureza comum e proveniente de diversas
fontes, ainda n&o existe um processo economicamente viavel para a remocéo total do
Ferro. O principal motivo para que o Ferro seja indesejavel nas ligas de Al deve-se a
maior formagao de intermetalicos, os quais, diminuem drasticamente a ductibilidade
das ligas devido a maior facilidade da propagacao de trincas. Altos teores de Fe como
impureza nos pos para sinterizagdo também podem ser responsaveis pelo aumento
da densidade de porosidades na peca.(TAYLOR, 2004)

O Magnésio por possuir menor energia livre de formagao em relagéo a alumina,
€ capaz de reduzir parcialmente a camada de 6xido quando aquecido a temperaturas

acima de 500°C através da reacgao de reducao (3.1):

441,05 + 3Mg — 3MgAl,0, + 2Al (3.1)

Uma concentragéo de apenas 0,15% Mg em peso ja é capaz de formar a reagao
de reducgéo e causar a quebra da camada de Al2O3 expondo o metal adjacente e
consequentemente facilitando a sinterizagdo. Porém ao mesmo tempo que o
Magnésio se comporta como um elemento ativo, este torna-se dispensavel em
condi¢gdes de baixa densidade verde seguido de sinterizagdo sob atmosfera rica em
gas nitrogénio. (SCHAFFER; HALL, 2002). A concentracao 6tima de Mg situa-se entre
0,1 e 1,0% em massa, para ligas binarias Al-Mg, a depender do tamanho de particula
de Al. Para concentragdes maiores que a critica a densidade pds sinterizacao tende
a diminuir.(HUO et al., 2010; KENT; DRENNAN; SCHAFFER, 2011)

3.2.5. Processo de Sinterizagao de Ligas de Aluminio

Na Metalurgia do P6 convencional existem dois tipos de mecanismos de

sinterizacao, dos quais:

e Sinterizacdo em Estado Solido (Solid State Sintering) e

e Sinterizacdo em Estado Liquido (Liquid Phase Sintering - LPS).
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Através da sinterizagdo em estado soélido é possivel se obter um produto com
porosidade sob controle.(HUO et al.,, 2010). No entanto a sinterizagcdo com fase
liquida, apresenta uma séries de vantagens frente a sinterizagdo em estado soélido das
quais: elevados valores de densidade, boas propriedades mecanicas, rapida
densificagdo, e uniformidade no desempenho dos produtos.(QIAN; SCHAFFER,
2011)

Os sistemas de sinterizagdo com fase liquida podem ser categorizados pela
quantidade ou pela forma como o liquido se forma:

Em LPS Transiente, o elemento de liga é totalmente solubilizado no metal de
base. O conteudo liquido é reduzido a zero durante a sinterizagao.(HUO et al., 2010).
Segundo Lumley; Schaffer, (1996) quantidade de liquido formada em sistemas
transientes depende diretamente das condicbes de processo, tais como, taxa de
aquecimento, temperatura de sinterizagao final, pressdo de compactacao, atmosfera
de sinterizagdo, niveis de impureza e caracteristicas do p6. Estas implicam no
aumento da complexibilidade do processo, e se nao forem otimizadas, a fase liquida
pode ser significativamente suprimida, reduzindo as propriedades do produto.

Ja no processo de sinterizagdo com liquido persistente, alguma fracdo de
liquido permanece presente em toda a etapa de sinterizagdo.(HUO et al., 2010)

Na SLPS (Super Solidus Liquid Phase) o liquido se forma devido a temperatura
de sinterizag&o ocorrer acima da linha “Solidus” para o p6 pré-ligado. Ja no processo
de sinterizacdo reativa a formacdo da fase liquida ocorre devido a reacodes
exotérmicas entre os poés dissimilares. (HUO et al., 2010)

Segundo os autores Martin; Castro (2003) e Schaffer; Sercombe; Lumley,
(2001) o processo de sinterizacao das ligas de Aluminio somente € bem sucedido com
a formacao de fase liquida capaz de perturbar a pelicula extremamente estavel de
oxido de aluminio que recobre as particulas. Esta fase liquida deve ser capaz de
penetrar através das descontinuidades criadas durante o processo de compactacgao,
por conseguinte, levando a formagdo de pescogos entre as particulas de pod
adjacentes.

Quando o liquido se forma na LPS, o liquido formado substitui a interface sélido-
vapor até entdo existente por interfaces sodlido-liquido-vapor. A solubilidade dos
constituintes influencia a interacdo e o fluxo de massa, desta forma, definindo o

comportamento durante a sinterizacdo quanto a contracdo ou expansao.
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Sinterizagdes que envolvem contracdo sao relativas a interagdes com baixa
solubilidade do liquido no sélido e elevada solubilidade do sélido no liquido, enquanto
que quando a solubilidade do liquido no sdlido for alta e a solubilidade do sdlido no
liquido for baixa é favorecida a expansao e a presenca de fase liquida transiente, tal
como, mostrado na Figura 6. (GERMAN; SURI; PARK, 2009)

Figura 6 — Grafico esquematico do comportamento esperado durante a sinterizagdo em
relagdo a solubilidade relativa de duas fases.
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Em seus estudos Ibrahim; Bishop; Kipouros, (2015). Indicam que ao projetar-
se ligas de Al para sinterizagao deve-se levar em conta a concentragao dos elementos
de liga pois estes ndo soé influenciam as propriedades mecanicas do produto
sinterizado, mas também, tém impacto acentuado no comportamento durante
sinterizacao. Muitos elementos tém sido estudados nesse sentido, incluindo Cu, Zn e
Mg, esses elementos sao conhecidos por sua capacidade de formar fase liquida e,
desta forma, melhorar o comportamento de sinterizagdo.(IBRAHIM; BISHOP;
KIPOUROS, 2015)

A escolha da temperatura e do tempo de sinterizacdo baseiam-se na
composi¢ao da liga de aluminio, no mecanismo de sinterizagdo bem como, da maior
espessura da peca a ser sinterizada. Os tempos podem variar de poucos minutos até
a algumas horas. Temperaturas tipicas de sinterizagdo estdo na faixa de 595°C a
625°C.(QIAN; SCHAFFER, 2011). Nos processos com fase liquida a taxa de
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transporte de massa € muito mais rapida do que ocorre na sinterizagdo em estado
sélido, em certos casos obtém-se taxas de densificagdo muito proximas a plena em
tempos tao curtos quanto 15 minutos. (IBRAHIM; BISHOP; KIPOUROS, 2015).

3.2.6. Influéncia da Atmosfera de Sinterizagado na Sinterizagao no Aluminio

As pecgas produzidas via MP podem ser sinterizadas sob diversas atmosferas
protetoras, tais como: nitrogénio, aménia dissociada, hidrogénio, argdnio e vacuo.
(NEIKOV, 2019). Na producgao de sinterizados de ligas Aluminio, destacam-se as
atmosferas ricas em Nitrogénio de alta pureza e Argdnio. No entanto o Nitrogénio é
preferivel por apresentar de maneira consistente os maiores valores de dureza e
resisténcia apds sinterizagdo. Normalmente para a sinterizagdo de ligas de Aluminio
com atmosfera de protecéo utilizam-se temperaturas de -40 a -50°C do ponto de
orvalho.(ASM INTERNATIONAL, 2001c; NEIKOV, 2019)

Segundo PIECZONKA et al., (2008) o desenvolvimento industrial da tecnologia
de sinterizagao do p6 de Aluminio € impedida pela camada estavel de alumina Al203
nas superficie dos graos, a qual ndo é possivel ser reduzida durante o processo de
sinterizacdo convencional. Pesquisas indicam que atmosferas ricas em nitrogénio
puro e suficientemente seco sdo capazes de reduzir a camada de 6xido de Aluminio
que envolve os graos, desta forma, Aluminio metalico pode reagir diretamente com

nitrogénio gasoso, gerando nitreto de Aluminio segundo a reagéo (3.2).
AL,03 + N, = 24IN(s) + 20, (3.2)

Em seus estudos SCHAFFER; HALL, (2002) apontam que a sinterizagao
utilizando Argbnio somente ocorre quando s&o utilizados grandes valores de
densidade verde aliados a adicdo de Magnésio como elemento de liga, desta forma
mostrando-se uma atmosfera menos efetiva do que a utilizando nitrogénio, a qual, foi
efetiva em todas condi¢des de densidade verde estudadas.

Ja a sinterizag&o sob vacuo resulta em uma microestrutura com maior presenca
de poros, de diversos tamanhos, inclusive uma excessiva quantidade de porosidade
residual nos contornos de grao, enquanto que sob atmosfera de nitrogénio puro,
obtém-se poros menores e distribuidos mais uniformemente. Por comparacgao direta,

a sinterizacao sob nitrogénio resulta em melhores propriedades mecanicas do que os



41

sinterizados sob vacuo para a liga 6061. (SHOWAITER; YOUSEFFI, 2008) De forma
semelhante as atmosferas ricas em Hidrogénio ndo se mostram efetivas para a
producao de sinterizados de Aluminio.(SCHAFFER et al., 2006)

3.3. TRATAMENTO TERMICO DAS LIGAS DE ALUMINIO-COBRE

Os tratamentos térmicos baseiam-se em processos de aquecimento e
resfriamento sob condi¢gbes controladas, os quais, tém por objetivo, modificar as
propriedades mecanicas, a estrutura metalurgica ou o estado de tensdes residual de
um produto metalico. Desta forma é possivel adequar os materiais para cada
aplicacédo, sem que os custos aumentem de forma pronunciada. Quando o termo é
aplicado a ligas de Aluminio, seu uso frequentemente se restringe as operagdes
especificas empregadas como forma de aumentar a resisténcia e dureza por
precipitacdo. (KHAN et al., 2019)

Com a adicédo de elementos de Liga as séries de ligas forjadas 2XXX, 6XXX,
7XXX e mais recentemente as 8XXX sdo suscetiveis ao tratamento térmico de
solubilizagcao e envelhecimento. Primeiramente o tratamento térmico de solubilizagao
€ conduzido a temperaturas acima de 450°C por tempo suficiente para dissolver as
fases na matriz de Aluminio, seguido de resfriamento em um meio com taxa de
resfriamento suficiente para obter-se uma solugdo soélida supersaturada em
temperatura ambiente. Finalmente é conduzido o envelhecimento a temperatura
ambiente ou a temperaturas elevadas por certo periodo de tempo com o objetivo de
promover a precipitacdo de elementos endurecedores altamente coerentes e
finamente dispersos na matriz.(SHA; MARCEAU; RINGER, 2010)

Foi adotado um sistema de nomenclatura dos tratamentos térmicos para
especificar as propriedades mecanicas de uma liga e os tratamentos térmicos
utilizados para obter essas propriedades. Esta possui a forma de letras e digitos e é
adicionada como sufixo ao numero da liga, sendo separado por um hifen.(RASHED;
BAZLUR RASHID, 2016). As condig¢des, tais como, tempo temperatura e taxa de
resfriamento utilizadas para produzir determinadas propriedades em uma liga podem
diferir das condig¢des utilizadas para produzir a mesma témpera em outra liga.(ASM
INTERNATIONAL, 2001b)
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O sistema mostrado na Tabela 5 ¢é utilizado para ligas de Aluminio trabalhaveis
segue o padrdo “ABNT NBR NM ISO 2107:2008, Aluminio e suas ligas - Produtos

trabalhaveis - Designacdes das témperas”.

Tabela 5 — Sistema de designagéo dos tratamentos térmicos para Aluminios Forjados.

Caodigo Definicao
F Como fabricado (Resisténcia variavel)
O Recozido (Menor resisténcia)
W Solubilizado e estocado
T Resfriado de um processo de conformagao em alta temperatura e
envelhecido naturalmente até uma condigao estavel.
Resfriado de um processo de conformagao em alta temperatura,
T2 trabalhado a frio e envelhecido naturalmente até uma condicéo
estavel.
T3 Solubilizado, trabalhado a frio e envelhecido naturalmente até
uma condigao estavel.
T4 Solubilizado, envelhecido naturalmente até uma condigao estavel.
T5 Resfriado de um processo de conformagao em alta temperatura e
envelhecido artificialmente.
T6 Solubilizado e envelhecido artificialmente.
7 Solubilizado e super-envelhecido.
T8 Solubilizado, trabalhado a frio e envelhecido artificialmente.
Solubilizado, envelhecido artificialmente e posteriormente
T9 .
trabalhado a frio.
T10 Resfriado de um processo de conformagao em alta temperatura,

trabalhado a frio e envelhecido artificialmente.

Fonte: Adaptado de Rashed; Bazlur Rashid (2016)

Ja as designacgdes de tratamentos térmicos utilizados em pecgas produzidas via
Metalurgia do P6 sdo um pouco diferentes das designagdes utilizadas para ligas
forjadas. As classificagdes segundo Hatch (2000) sdo as apresentadas na Tabela 6.
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Tabela 6 — Sistema de designagao dos tratamentos térmicos para Aluminios Sinterizados.

Caodigo Definicao
T Como Sinterizado

T2  Conformado a frio apds Sinterizagao
T4 Trata’m.ento térmico_de §olubilizagéo, envglhecido naturalmente por
no minimo quatro dias a temperatura ambiente
T6  Tratamento térmico de solubilizacao, envelhecido artificialmente
Fonte: Adaptado de Hatch (2000), Totten; Mackenzie (2003)

3.3.1. Tratamentos Térmicos de Ligas Al-Cu Obtidos via Metalurgia Do P6

Segundo (UPADHYAYA, 2014) a resposta de um metal ao tratamento térmico
depende da sua condutividade térmica que, por sua vez, depende da area superficial.
Em pecas obtidas via metalurgia do p6 com baixas densidades, a lenta remogéo de
calor devido a porosidade tende a diminuir a temperabilidade em pecas de acgo
SAE1080.

Apesar da porosidade inerente dos processos convencionais da MP de
aluminio, as respostas aos tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento
artificiais mostram-se comparaveis as respostas obtidas em ligas para forjamento
similares. Entretanto existe uma relagao direta entre densidade do sinterizado com a
dureza final pds tratamento térmico(DURMUS; MERIC, 2007).

Em seus estudos (MARTIN; CASTRO, 2003) analisaram 4 ligas de aluminio

comerciais como mostra a Tabela 7.

Tabela 7 — Composigdes quimicas e densidades teodricas.

Material Cu (Wt%) Mg(wt%) Si(wt%) Zn(wt%) Wax(wt%) Al(wt%) TD (g/cm?3)

EA123 4,40 0,50 0,70 - 1,50 Balance 2,78
EA13 4,50 0,50 0,20 - 1,50 Balance 2,78
EA321 0,20 1,00 0,50 - 1,50 Balance 2,69
EA431 1,60 2,50 - 5,50 1,00 Balance 2,79

Fonte: Adaptado de Martin; Castro (2003)

Variando-se diversas variaveis no processo de sinterizagdo, tais como:
temperatura de sinterizagao, tempo de sinterizacdo, atmosfera protetiva, taxa de
aquecimento. Mais além foram realizados tratamentos de solubilizagcdo e

envelhecimento artificial nos corpos de prova com variagdo de paradmetros de
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envelhecimento, como, temperatura e tempo. Como resultados foram relatados

notorios aumentos de dureza para todas as ligas e condigdes de sinterizagao prévias,

conforme Figura 7.

Figura 7 — Dureza ap6s tratamento térmico T6 em fungdo da temperatura e tempo de

envelhecimento: (A) EA123, (B) EA13, (C) EA321 e (D) EA431.
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Ja KENT; SCHAFFER; DRENNAN, (2005) relatam que a liga pré-misturada, Al-

3,8Cu-1,0Mg-0,70Si, com e sem a adi¢cdo de 0,1 wt% de Sn respondeu bem aos

tratamentos de envelhecimento tanto natural (T4) quando artificial (T6) obtendo-se

comportamento comparavel a liga forjada cognata, conforme Figura 8. Os autores

relatam inclusive que a porosidade dos sinterizados nao influenciou de forma

significativa a cinética da precipitagdo durante o envelhecimento artificial.
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Figura 8 — Evolucéo temporal das curvas de envelhecimento da liga Al-3,8Cu-1,0Mg-0,70Si,-

0,1Sn sob diferentes temperaturas.

90
80
70
E 60
L 0r Al = x  #200°C
ﬁ 40 + - 0 180°C
- A
2 3l oe x A160°C
2 i ~140°C
20 ‘ A x Room Temperature
10 } *
0
0.0001 0.01 1 100 10000

Tempo de Envelhecimento log (h)

Fonte: Adaptado de kent; Schaffer; Drennan, (2005)

A liga Al-2,3Cu-1,6Mg-0,2Sn responde satisfatoriamente ao tratamento
térmico para aumento de resisténcia T6, atingindo valores de resisténcia da ordem de
347MPa com os seguintes paradmetros de processo: solubilizagcdo a 530°C,
resfriamento em &agua, e envelhecimento fixando-se a temperatura em 200°C e
variando-se o tempo, como forma de observar-se a evolugdo temporal do
envelhecimento. Segundo os autores COOKE et al., (2012) a resposta 6tima de
dureza ocorreu para o tempo de 20 horas de envelhecimento da liga na temperatura
estipulada, como mostrado na Figura 9. A partir deste tempo observou-se diminuigédo

da dureza devido ao coalescimento dos precipitados.

Figura 9 — Curva de endurecimento por envelhecimento artificial a 200°C para a liga Al-2,3Cu—
1,6Mg-0,2Sn.
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Fonte: Adaptado de Cooke et al., (2012)
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Gokee; Findik; Kurt, (2013) estudaram o efeito da adicao de 0,5; 1,0 e 2,0 wt%
de Magnésio sobre o comportamento de envelhecimento de uma liga Al4Cu pré-
misturada. Apds a sinterizacdo os corpos de prova passaram por processo de
solubilizagdo a 548°C e resfriamento em agua seguido de tratamento de
envelhecimento artificial a 180°C e os tempos variaram entre 6 e 48 horas. Como
apresentado na Figura 8 torna-se evidente o ganho de dureza e por consequéncia,
resisténcia mecanica para a liga binaria Al4Cu, porém com a adigdo de pequenas
fragcdes de Mg o aumento de dureza ocorreu de forma mais pronunciada para todas
as faixas de tratamento térmico. Pode-se também evidenciar o fato de que para 24
horas de envelhecimento a 180°C obteve-se os maiores incrementos de dureza para
todas as faixas de concentragdo de Mg, porém para 48 horas de envelhecimento
notou-se decréscimo nos valores de dureza, evidenciando fenédmeno de super
envelhecimento da liga. Os resultados do estudos de Gokge; Findik; Kurt, (2013) séo

mostrados na Figura 10.

Figura 10 — Valores de dureza sob diferentes concentragdes de Mg e diferentes condigdes de

tratamento térmico.
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Fonte: Adaptado de Gokge; Findik; Kurt, (2013)

Durmus; Merig, (2007) analisaram o comportamento de endurecimento devido
a tratamento térmico de solubilizagdo e envelhecimento de uma liga AA2014,
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analisando a microdureza em microdurdbmetro Vickers além de microscopia otica.
Todos os corpos de prova foram compactados com tensao de 600MPa, variando-se
as temperaturas durante o processo de sinterizacdo em 600 +5°C; 610+5°C e
620+5°C. Todos os corpos de prova foram solubilizados a temperatura de 510+5°C e
a seguir passaram por processo de envelhecimento a temperatura ambiente; 150+5°C
e 200+5°C. Como resultados obtiveram aumento de microdureza para todas a
condigbes de sinterizagao e de tratamento térmico estudadas, com especial atengao
para a condicdo de sinterizacdo a 600 £5°C e envelhecimento a 200+5°C, na qual,
obteve-se maior resultado de microdureza da ordem de 120HV. Cabe observar que o
acréscimo de microdureza devido ao envelhecimento artificial ocorreu até
aproximadamente as 20 horas de envelhecimento, para tempos maiores que estes os
corpos de prova apresentaram diminuicdo de microdureza, evidenciando super

envelhecimento da liga como mostra a Figura 11.

Figura 11 — Variagdo dos valores de microdureza obtidos sob as seguintes condigdes: A:
Sinterizagéo realizada a 600°C; B: Sinterizacao realizada a 610°C; C: Sinterizagio realizada a 620°C.
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Fonte: Adaptado de Durmus; Meri¢ (2007)

A seguir, na Tabela 8 sdo apresentados dados resumidos referentes a artigos
que tratam sobre tratamentos térmicos de solubilizagao e envelhecimento em ligas de
aluminio obtidas via metalurgia do p6. Sdo apresentados dados como, formulagao
quimica da liga, temperaturas e tempos de solubilizagdo, temperaturas e tempos de

envelhecimento, bem como, resultados mais expressivos obtidos pelos autores.



Tabela 8 — Dados referentes a artigos que tratam sobre solubilizagdo e envelhecimento de Ligas de Aluminio obtidas via metalurgia do po.

e Temperatura de Tempo de
de Tempo de . .
Referéncia Liga Solubilizacéo | Solubilizacéo Envelhecimento | Envelhecimento Méaxima dureza alcangada
¢o) (°C) (h)
AA2014
. de 5min a 100 86HRB para 18 horas de
. o]
Al-4.4Cu-0.5Mg-0.8Si- 502 70min 160°C horas envelhecimento a 160°C
0.8Mn
AA2014/Ag
. de 5min a 100 86 HRB para 18 horas de
. o]
(BlSHOP etal., 2000) A|—44CU-05MQ-088I- 502 70min 160°C horas envelhecimento a 160°C
0.8Mn-Ag
AA2014/Sn
. de 5min a 100 86HRB para 18 horas de
. (o]
Al-4.4Cu-0.5Mg-0.8Si- 502 70min 160°C horas envelhecimento a 160°C
0.8Mn-Sn
PM2618-Sn
68 HRB para 20 horas de
o]
(COOKE et al., 2016) | A|_2 3Cu-1 6Mg- 530 2h 200°C de 1 a 1000h envelhecimento a 200°C
1.1Fe—1.0Ni-0,2Sn
PM2618-Sn-0.2 Si
(COOKE et al., 2016) Al-2.3Cu-1.6Mg- 530 2h 200°C de 1a1000n | S1HRB para20 horasoge
1.1Fe—1.0Ni-0,2Sn- envelhecimento a 200
0,2Si
(IBRAHIM; BISHOP; Alurmix 321 530 1h 160°C 18h 92 HRE para 18 horas de

KIPOUROS, 2015)

envelhecimento a 160°C

48



110Hv sem adicao de reforgo
para 5 h de env.

495 30min
140Hv com adicéo de 5%SiC
(PAL; MITRA,; Al-Cu-Mg reforcado para 5 h de env.
BHANUPRASAD, com 5, 15 e 25% de 191 De 0 a 14h
2008) SiC 150Hv Sem adig&o de reforco
para 4h de env.
504 4h
190Hv com 5%sSiC para 6 h
de env.
124Hv com adicao de SiC para
9 h de env
(BEKHEET et al., 2002) 20521 (;efo,ofgf/d%.‘gm 500 2h 170 De0a27h
10 € 5U% ol 122 Hv Sem adigdo de SiC
para 17 h de env.
6% de Al203 - 90 HRB para 2 h
de env.
%2/2‘;16{;@;2‘;/‘;?2 550 30min 190 1e2h
o Al2LJ3 ool 6% de SiC - 89 HRB para 2 h
(ASHWATH et al., de env.
2018) 6% de Al203 - 92 HRB para 2 h
de env.
2900 reforcado com 550 30min 190 1e2h

6% Al203 E 6%SiC

6% de SiC - 83 HRB para 2 h
de env.

Fonte: Autor
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4. MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo serdo apresentadas as descricdes das matérias-primas que
foram utilizadas, equipamentos, bem como, as metodologias desenvolvidas no

decorrer do desenvolvimento da fase experimental deste trabalho.

4.1.METODOLOGIA EXPERIMENTAL

O planejamento dos procedimentos que ocorreram no desenvolvimento deste
trabalho foi organizado em forma de fluxograma de processos como forma de facilitar
o entendimento das diversas etapas que foram realizadas. Esse fluxograma é

apresentado na Figura 12.



51

Figura 12 — Fluxograma de processos que compuseram o projeto de pesquisa.
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4.2. PRINCIPAIS MATERIAS PRIMAS

Para o desenvolvimento deste estudo foram utilizados pds elementares
comerciais de Aluminio, Cobre e Estanho, com caracteristicas granulométricas e de
composi¢ao quimica controladas, de forma a obter-se a menor dispersao possivel nos
resultados. Além de gas nitrogénio de alta pureza para a atmosfera do forno de
sinterizagc&o e bisstearamida de etileno (EBS), utilizado como lubrificante durante o
processo de compactagéo.

O p6 de aluminio foi fornecido pela empresa Maxepoxi Industrial e Comercial
Ltda, possui teor de pureza de 99,7% segundo informagdes do fornecedor contidas

na Tabela 9.

Tabela 9 — Composigéo quimica do P6 de Aluminio.

Teor %Aluminio (Al)  %Ferro (Fe) %Silicio (Si) %Outros
Minimo 99,70% - - -
Maximo - 0,25% 0,15% 0,15%

Fonte: Maxepoxi Industrial e Comercial Ltda

Conforme apresentado na tabela das informagdes do fornecedor pode-se
observar que o pd de aluminio apresenta indice de pureza muito alto, contendo no
maximo 0,3% de contaminantes.

O p6 de cobre foi fornecido pela empresa Cromato Produtos Quimicos LTDA.
Lote 0921.07/12

O pé de estanho foi fornecido pela empresa Multicel Pigmentos Industria e
Comércio Ltda, segundo laudo fornecido pela empresa possui teor de pureza minimo
de 99,5%.

A Bis Estearamida de Etileno que foi o p6 lubrificante utilizado, foi fornecido

pela empresa MEGH Industria e Comércio Ltda. e possui pureza minima de 99,5%.

4.3. CARACTERIZACAO DOS POS

Como forma de garantir propriedades previsiveis e repetibilidade de resultados
€ necessario realizar a caracterizacdo prévia dos pos metalicos. Para esta
caracterizagao foi necessaria a observagao da morfologia, e composicao quimica dos

pos de Aluminio, Cobre e Estanho via Microscopia Eletrbnica de Varredura. Para a
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medi¢ao da pureza dos pos foram realizadas analises de difracdo de Raios-X e para
a determinagao do tamanho médio de particula e distribuicdo granulométrica realizou-
se a analise por meio de medicdo por software de analise de imagens obtidas via
MEV.

4.4, PREPARACAO DAS AMOSTRAS

As amostras foram preparadas pesando-se individualmente cada po, de acordo
com cada composigdo quimica proposta. Para tal, foi utilizada uma balanca de
precisdo marca Bel modelo Mark L 5202 com resolugdo de 0,01g pertencente ao
laboratério de soldagem do programa de pos-graduagdo em engenharia mecanica da
FURG.

Figura 13 — Balan¢a maca Bel Mark L 5202 utilizada para pesagem dos pds que constituem
as misturas.

Fonte: Autor

As composigdes quimicas das misturas que foram objeto de estudo sdo mostradas na
Tabela 10:



Tabela 10 — Composigdo quimica proposta para corpos de prova.
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Denominagao Liga Aluminio Cobre Estanho
A Al-3,5Cu 96,50% 3,50% -
B Al-4,0Cu 96,00% 4,00% -
C Al-4,5Cu 95,50% 4,50% -
D Al-3,5Cu-0,1Sn 96,40% 3,50% 0,10%
E Al-4,0Cu-0,1Sn 95,90% 4,00% 0,10%
F Al-4,5Cu-0,1Sn 95,40% 4,50% 0,10%

Fonte: Autor

ApOs se obter as quantidades exatas de constituintes das misturas estas foram

levadas ao processo de mistura e homogeneizagdo. Para realizar a mistura

homogénea dos péds foi utilizado um misturador tipo Y com velocidade de 45 RPM

durante 60 minutos. Posteriormente cada mistura equivalente a uma liga foi separada

em 6 amostras. Cada amostra pesando 4 gramas de cada liga para compor 0s corpos

de prova.

Figura 14 — Misturador tipo Y acoplado a motor com caixa redutora para 45RPM.

Fonte: Autor
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4.5.DETERMINAGCAO DA DENSIDADE TEORICAS DAS MISTURAS

Para a determinac&o da densidade teodrica, foi utilizada a regra das misturas,

apresentada a seguir.

my; + Mgy, + Mgy

PT = my  mey 4 Msn
Ptat  Ptcu Prsn
Onde:
( pr € a densidade teorica da liga

my; é a massa de aluminio
mc, € a massa de cobre
{ Mg, é a massa de estanho (quando houver)
prai € a densidade tedrica do aluminio
Prcu € a densidade tedrica do cobre
\  prsn € adensidade teérica do estanho

Através de analise da Tabela 11 — Densidades tedricas calculadas para as
misturas. podemos observar o pequeno acréscimo de densidade de acordo com o
aumento de adi¢do do cobre e da adigéo vestigial do estranho. A diferenga entre as

misturas de maior e menor densidade tedrica corresponde a menos de 1%.

Tabela 11 — Densidades tedricas calculadas para as misturas.

Liga Densidade tedrica da liga (g/cm3)
Al-3,5Cu 2,7676
Al-4,0Cu 2,7775
Al-4,5Cu 2,7875
Al-3,5Cu-0,1Sn 2,7694
Al-4,0Cu-0,1Sn 2,7793
Al-4,5Cu-0,1Sn 2,7893

Fonte: Autor

4.6. DETERMINAGAO DAS CURVAS DE COMPRESSIBILIDADE

Para realizar a construgao da curva de compressibilidade das misturas, foram
realizadas compactagdes em prensa hidraulica com capacidade de 15 toneladas
pertencente ao laboratério de metalurgia do programa de pos-graduagédo em
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Engenharia Mecanica — FURG. O procedimento para tragar as curvas que relacionam
tensdo de compactacdo com a densidade a verde alcangada, seguem metodologia
previamente utilizada por (DAS NEVES, 2015).

¢ Primeiramente a matriz vazia € montada na prensa e € medida a altura
utilizando um paquimetro digital Digimess modelo 100.170 (graduagao
0,01mm).

¢ Uma quantidade pré-determinada de p6 é colocada na matriz e aplicada
a carga de 1 tonf, somente para que haja a acomodagao do po no interior
da matriz.

e E entdo medido o valor do deslocamento causado pela adigdo do pé na
matriz e anotado como sendo a altura inicial da pastilha

e Em seguida sdo aplicados carregamentos crescentes e
descarregamentos até o ponto inicial, momento em que sdo registrados
com o auxilio de um relégio comparador Zaas modelo 03,0001
(graduacgao 0,01mm e deslocamento maximo 10mm) os deslocamentos
causados devido a aplicagdo das tensdes de compactagcdo pré-
determinadas.

e Apds a conclusdao do ensaio, os dados sao trabalhados. Cada
deslocamento foi diminuido da altura inicial da pastilha, se obtendo a

altura indicada para cada ponto do carregamento.

4.7.PROCEDIMENTO DE COMPACTAGAO

A mistura dos pdés foi compactada em uma matriz rigida de ago ferramenta D6
de forma cilindrica para compressao uniaxial de duplo efeito, com didmetro interno de
18,78mm acoplada a uma prensa manual, com capacidade de 15 toneladas,
devidamente aferida pertencentes ao laboratério de metalurgia do programa de pos-
graduagdo em Engenharia Mecéanica — FURG.

Como parametro de compressao se fixou o valor de 200 MPa para todas
amostras, haja visto que, ao se utilizar este valor para a tensdo de compactacéo ja se
obtém valores para a razdo da densidade tedrica da ordem de 92% com um menor
risco de danificacdo do equipamento de compactacdo e da matriz de sinterizacao.
Segundo (OZAY; GENCER; GOKCE, 2018; SCHAFFER et al., 2008) os efeitos de
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densificagdo causados pela adicdo de estanho em misturas de aluminio para
sinterizagao sdao mais pronunciados quando se utiliza de tensbes de compactagao
abaixo dos 400 MPa. Ja (MIN et al., 2006) afirmam que para tensdes de compactagéo
préximas de 300 MPa comegam a se originar poros fechados e descontinuos, os
quais, diminuem a sinterabilidade.
O procedimento de moldagem dos corpos de prova seguiu as recomendacgdes
da Norma ASTM B925-15 (2008) secado 7, a qual normatiza o procedimento para a
confeccao de amostras de MP, como segue:
e O puncéo inferior, menor, deve ser introduzido na matriz apoiado pelo
espacador elastico.
e O pd6 deve ser inserido na cavidade e em seguida inserido o pungao
superior.
¢ A matriz com o po6 inserido é colocada na prensa e aplicada uma carga
de 1 tonelada para apoiar a matriz e remover o espacador elastico.
e A carga é aplicada até seu valor final em uma taxa de aproximadamente
20MPa/segundo, nao excedendo 10 segundos de permanéncia.
e A pressao é retirada, o puncao inferior € removido e um espacgador
superior € posicionado para a extragao do compactado verde, realizada

no mesmo equipamento.

4.8. DETERMINAGAO DA DENSIDADE VERDE

Para cada um dos corpos de prova das 6 composi¢cdes quimicas estudadas, foi
realizada a medida de densidade a verde, a fim de se confirmar os resultados obtidos
na curva de compressibilidade. Nesta etapa se tem como escopo avaliar a variacao
na densificacdo dos corpos de prova compactados a mesma pressdo, porém com
aumento da adicao de mais elementos de liga. A partir dos valores de densidade a
verde foi possivel calcular a porosidade inicial dos compactados verdes.

Para a determinagao da densidade verde foi utilizado o método geométrico que
leva em consideracdo a massa, o0 raio e altura das pastilhas obtidas apds a
compactagao através de medi¢cdes com paquimetro digital Digimess modelo 100.170,
0 qual, possui resolugao de medicdo de 0,01mm, micrometro analégico marca

Mitutoyo com resolugdo de 0,01mm, bem como, balanga de precisdo marca Bel
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modelo Mark L 5202 com resolugao de 0,01g pertencente ao laboratério de soldagem

do programa de pés-graduagao em engenharia mecéanica da FURG.

4.9.PROCESSO DE SINTERIZAGAO DAS AMOSTRAS

Apo6s a compactacdo e medicdo da densidade a verde as amostras foram
agrupadas, identificadas pela sua composigao quimica e conduzidas ao processo de
sinterizagao com o objetivo de promover a resisténcia mecanica do material.

O processo de sinterizagdo ocorreu em um forno mufla pertencente ao
laboratorio de metalurgia do programa de pés-graduagcdo em Engenharia Mecanica —
FURG modelo EDG série Inox Line, com capacidade de aquecimento até 1200°C com
atmosfera de Nitrogénio com pureza minima de 99,999% fornecido pela empresa Air
Liquide S.A.

O ciclo de sinterizagdo apresentado a seguir foi determinado com base na
revisdo bibliografica de artigos que tratam sobre sinterizagdo de ligas cognatas a

2XXX, ou seja, tendo o elemento Cu como principal elemento de liga.

1. Aquecimento na taxa de 10°C/min da temperatura ambiente até a
temperatura de 350°C.

2. Seguido de um patamar de 30 minutos para o processo de volatilizagao
do lubrificante, processo chamado “Dewaxing”.

3. Aquecimento na taxa de 10°C/min até a temperatura de 590°C, sendo
mantido nessa temperatura pelo tempo de 90min para a sinterizacao.

4. Resfriamento no forno até a temperatura ambiente.
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Figura 15 — Representagado esquematica do ciclo de sinterizagao.
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Fonte: Autor.

4.10. DETERMINACAO DA DENSIDADE APOS SINTERIZAGAO

Ap6s o processo de sinterizacdo dos corpos de prova, foram realizadas
novamente medidas de densidade, a fim de se avaliar a variagdo na densificagao
ocorrida durante o processo de sinterizacdo. A partir dos valores de densidade foi
possivel calcular a porosidade final das pecas e, desta forma, comparar com os
valores obtidos nos compactados verdes antes da sinterizacao.

Para a determinacdo da densidade final foram utilizados os procedimentos
conforme norma ASTM B962 — 17 - Standard Test Methods for Density of Compacted
or Sintered Powder Metallurgy (PM) Products Using Archimedes’ Principle, utilizando
balangca de precisdo marca Bel modelo Mark L 5202 com resolugédo de 0,01g
pertencente ao laboratorio de soldagem do programa de pds-graduagdo em

engenharia mecanica da FURG.

4.11. TRATAMENTO TERMICO T6

Apos o processo de sinterizagdo os corpos de prova foram submetidos ao
tratamento térmico para aumento de resisténcia T6 em um forno mufla pertencente ao
laboratério de metalurgia do programa de pés-graduagao em Engenharia Mecanica —
FURG modelo EDG série Inox Line, com capacidade de aquecimento até 1200°C

Primeiramente se procedeu ao tratamento térmico de solubilizagdo dos corpos
de prova, no qual, se parametrizou a temperatura em 540°C, seguido de resfriamento

em agua. Posteriormente realizaram-se dois tratamentos térmicos de envelhecimento
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dos corpos de prova com patamares de temperatura de 160°C e 190°C,
respectivamente denominados “Tratamento Térmico A” e “Tratamento Térmico B”. Os
intervalos de tempo de envelhecimento artificial foram parametrizados em 3, 6 e 9
horas, como forma de analisar a evolugdo temporal da precipitacdo das fases
endurecedoras. Na Figura 16 € apresentado o Fluxograma de processos dos ToTos

realizados na pesquisa.

Figura 16 — Fluxograma do processo de tratamento térmico T6.
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Fonte: Autor

Na Figura 17 é apresentado o diagrama de fases para a liga Al-Cu evidenciando as
temperaturas:de sinterizacao; de solubilizacédo; de envelhecimento do ToTo “A” e de
envelhecimento do ToTo “B”.
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Figura 17 — Diagrama de fases AI-Cu evidenciando as temperaturas: A temperatura de
sinterizagao; B temperatura de solubilizagdo; C temperatura de envelhecimento do ToTo “A”; e D

temperatura de envelhecimento do ToTo “B”.
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Fonte: Autor

4.12. METALOGRAFIA

As amostras passaram por preparagcao metalografica tanto depois do processo
de sinterizacdo quanto apds o processo de tratamento térmico T6.

Para tais procedimentos, foram utilizados as instalagcdes e equipamentos
localizados no laboratério de Metalografia do programa de pods-graduagdao em
engenharia mecanica da FURG seguindo procedimentos padrdo de preparacao
metalografica constantes em Norma, que consistem das etapas de corte em cortadeira
Metalogréafica (marca BUHLER modelo: Delta Abrasimet), embutimento a frio das
amostras, lixamento manual utilizando lixas d’agua de granulometria de 400, 600,
1000, 1200 e 2000 mesh, polimento com suspensao de diamante em disco de pano
especifico na politriz (marca: STRUERS) , limpeza das amostras efetuada com alcool
etilico, posterior secagem com soprador térmico e ataque quimico com reagente keller

para revelar a microestrutura do material.
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4.13.MICROSCOPIA OTICA

As analises de microscopia Otica foram realizadas apds preparagao
metalografica em um microscoépio 6tico de luz refletida com sistema de analises de
imagens — Olympus GX 51S com sistema de aquisicdo de imagens digital, instalado
no laboratério de metalografia do programa de pds-graduacdo em engenharia

mecanica - FURG.

4.14.MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

As amostras dos pos elementares, dos corpos de prova sinterizados e dos
corpos de prova submetidos a tratamento térmico foram submetidas a analises em
microscopia eletrdnica de varredura em equipamento JEOL JSM — 6610LV do CEME-
SUL — Centro de Microscopia Eletrénica da Zona Sul localizado na Universidade
Federal do Rio Grande FURG, utilizando as técnicas de elétrons secundarios e de

elétrons retroespalhados.

4.15.DIFRATOMETRIA DE RAIOS X

Para a caracterizagdo e comparagao das fases formadas nas amostras durante
a fase de sinterizacao e posteriormente apos o tratamento térmico de envelhecimento
foram realizadas anadlises via Difratometria de Raios X. Para estas andlises foi
utilizado o equipamento D8 ADVANCE BRUKER do CEMESUL - Localizado no
Centro de Microscopia Eletronica da Zona Sul, localizado na Universidade Federal do
Rio Grande - FURG.

O ensaio foi realizado seguindo os seguintes parametros: Tensao: 40 kV;
Corrente: 40 mA; Tubo de Cobre; Comprimento de onda: 1,5418 A; Angulo de

varredura de 30 a 120° com passo de 0,05°.

4.16. MICRODUREZA

Testes de microdureza por microindentacao Vickers foram realizados nos
corpos de prova tanto apds a sinterizagdo quanto apos o tratamento térmico, como
forma de avaliar a resposta de sinterizacao e de endurecimento devido a adicdo de
Cobre e de Estanho em um Micro durdbmetro da marca Shimadzu modelo HMV-2T

pertencente ao Laboratério de Ensaios Mecanicos do PPMEC -FURG.
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O procedimento foi realizado segundo o descrito no apéndice X2 da norma
ASTM B933: Standard Test Method for Microindentation Hardness of Powder
Metallurgy (PM) Materials. Para cada amostra foram tomadas medidas em 10 pontos
distintos, distribuidos aleatoriamente, em regides de material mais continuo, evitando
regides muito préoximas a poros. Os resultados foram tratados estatisticamente e sao
apresentados em tabelas, bem como, plotados em graficos que relacionam

microdureza, composi¢ao da liga e tempo de envelhecimento.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1.CARACTERIZACAO GRANULOMETRICA E MORFOLOGICA DOS POS DE AL,
CU E SN POR TECNICA DE MEV

A Figura 18 apresenta os resultados de micrografia em MEV para o p6 de
aluminio, tal qual, o p6 elementar utilizado por Ozay; Gencer; Gokge (2018) em seus
estudos. A apresenta morfologia das particulas em sua grande maioria em formato
tendendo ao esférico irregular.

A partir da andlise da amostra no software Imaged foi possivel a obtengéo de

dados de particula variando entre 149 e 4 ym com média da ordem de 16 um.

Figura 18 — Micrografia obtida em MEV para o p6 de aluminio, com aumento de 100X em A e
aumento de 1000X em B.

Fonte: Autor

A Figura 19 apresenta os resultados de micrografia em MEV para o p6 de cobre
que foi adicionado ao aluminio. A partir da analise da amostra no software ImageJ foi
possivel obter dados de particulas variando entre 136 um e 4 um com valor médio de
particula de 19 ym. Nota-se que a morfologia das particulas de cobre € mais irregular

se comparada a do aluminio, mostrada na Figura 18.
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Figura 19 — Micrografia obtida em MEV para o p6 de cobre, com aumento de 100X em A e
aumento de 1000X em B.

SE1 15k WDiSmm 5540 Ealet SE1 15KV WOHSEmm S540
CEME-Sl CEME-Si

Fonte: Autor

Ja na Figura 20 sao apresentados os resultados de micrografia em MEV para
0 po6 de estanho que foi adicionado como elemento de liga. A partir da analise da
amostra no software ImageJ foi possivel obter dados de particulas variando entre 28
pm e 0,2 ym com valor médio de particula de 3 um, portanto, nota-se que a
granulometria do p6 de estanho € muito menor se comparada a do aluminio e do
cobre. E possivel observar também que a morfologia das particulas de estanho é

esférica e homogénea, como nos estudos de Ozay; Gencer; Gokge (2018).

Figura 20 — Micrografia obtida em MEV para o p6 de estanho, com aumento de 100X em A e
aumento de 1000X em B.
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CEME-Si CEME-Sul

Fonte: Autor
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5.2. CARACTERIZAGAO DOS POS DE Al, Cu E Sn POR DIFRACAO DE RAIOS X

Na Figura 21 é apresentado o difratograma obtido para a amostra de po6 de
aluminio, indicando picos caracteristicos segundo a ficha de referéncia NIST
c6digo:03-065-2869.

Figura 21 — Difratograma do P4 de Aluminio.
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No difratograma do p6 de aluminio sdo destacados os picos caracteristicos
para o material, nas posicoes 20 aproximadas de: 38°; 44°; 65°, 78°; 82°; 99°; 112° e
116°.

O difratograma obtido da amostra de p6é de cobre pode ser visualizado na
Figura 22. Os picos e intensidades encontrados sao caracteristicos segundo a ficha
de referéncia ICDD c6digo:03-065-9743.
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Figura 22 — Difratograma do Pé de Cobre.
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Fonte: Autor

No difratograma do p6 de cobre podem ser identificados os picos referentes as
posicdes 28 aproximadas de 43°; 50°; 74°; 90°; 95° e 113°.
Na Figura 23 é apresentado o difratograma obtido para a amostra de po6 de

estanho, a qual indica pontos caracteristicos segundo a ficha de referéncia NBS

codigo: 00-004-0673.
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Figura 23 — Difratograma do P¢é de Estanho.
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A partir do difratograma do p6 de estanho é possivel notar diversos picos
caracteristicos. Dentre os com maior intensidade podemos destacar os que se

posicionam nas posi¢coes 20 aproximadas de: 30°; 32°; 43°; 44°; 55°; 62°; 64° e 79°.

5.3.ANALISE DAS CURVAS DE COMPRESSIBILIDADE

Todas as curvas de compressibilidade foram obtidas seguindo os passos
descritos no item 4.6, sendo na quantidade de 3 repeticées do ensaio para cada liga
estudada, como forma de confirmar o resultado e atenuar qualquer minima
discrepancia que possa ter ocorrido durante a realizagdo do ensaio. Portanto foram
calculados a média e o desvio padrao amostral de todos os pontos dos ensaios.

A seguir, no item 5.3.1 sdo mostrados dois graficos, um relacionando todas as
misturas com a densidade alcancada em g/cm? e outro relacionando as misturas com
a razao da densidade tedrica para cada liga. No Apéndice A sdo mostradas as tabelas
e gréaficos referentes a todos ensaios de compressibilidade realizados para as

misturas estudadas.
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5.3.1. Comparativo das Curvas de Compressibilidade

A Figura 24 fornece a comparagao das curvas de compressibilidade em relagéo
a densidade alcangcada em g/cm?® das misturas A, B, C, D, E e F. Todas as curvas
apresentaram forma e valores tipicos encontrados na revisdo do estado da arte.

Comparando as curvas de compressibilidade das 6 misturas nota-se que a
adicdo de mais elementos de liga ndo afetou de forma consideravel as propriedades
de compressibilidade das misturas. Este fendbmeno se deve a alta ductilidade do po

de aluminio puro.

Figura 24 — Densidade a verde das misturas A, B, CD,E e F.
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Fonte: Autor

Ja na Figura 25 sdo mostradas as curvas de compactagdo em relagéo a

densidade tedrica das misturas, conforme informadas na Tabela 9 do item: 5.3.
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Figura 25 — Razao da densidade tedrica a verde das misturas A, B, CD, E e F.
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Fonte: Autor

As curvas para todas as misturas evidenciam a alta compressibilidade das
misturas de aluminio, dado que, para tensdes relativamente baixas, da ordem dos
200MPa ja sdo alcangadas razbes de densidade teorica na faixa dos 90%. Estes
resultados estdo de acordo com os estudos de autores, como: 6zay; Gencer; Gokge,
(2018) Ibrahim; Bishop; Kipouros, (2015) e Gokge; Findik; Kurt, (2013).

E possivel observar também que para tensdes acima dos 400MPa as curvas
de compressibilidade assumem valores acima dos 95% de densidade tedrica e, a
partir disto, ndo se obtém aumento significativo de densificagdo que justifiquem o

incremento nas pressdes de compactagao.

5.4.ANALISE DE DENSIDADE A VERDE DOS CORPOS DE PROVA
COMPACTADOS A 200MPa

Apos a determinacao da tensdo de compactagao das amostras em 200MPa, e
de se obter os compactados verdes, foram realizadas medidas de densidade seguindo
o método geométrico como forma de analisar a reprodutibilidade do processo de
compactacgao foram realizadas medidas de densidade seguindo o método geométrico.
Os dados sao apresentados de forma tabelada na Tabela 12 e em forma grafica nos

graficos das Figuras 26 e 27, na primeira sdo apresentas as densidades médias
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alcangadas pelos corpos de prova enquanto que na segunda sao apresentados os

valores da % da densidade tedrica alcangada.

Tabela 12 — Dados obtidos dos corpos de prova apés compactagao a 200MPa.

Densidade Desv. Pad. % de Desv. Pad.
. Volume . . Dens. Média 0. Razio de
Liga 2 Média Verde densidade
(cm?) (glem?) Verde Teorica dens.

(g/cm?) Tedrica
Al-3,5Cu 1,6007 2,5095 0,003497 90,641 0,13800
Al-4,0Cu 1,5883 2,5122 0,002655 90,448 0,09506
Al-4,5Cu 1,5852 2,5238 0,004866 90,588 0,15913
Al-3,5Cu-0,1Sn  1,5868 2,5133 0,002611 90,783 0,13899
Al-4,0Cu-0,1Sn  1,5854 2,5249 0,005208 90,880 0,21408
Al-4,5Cu-0,1Sn  1,5823 2,5256 0,001241 90,580 0,07373

Fonte: Autor

Figura 26 — Média e desvio padrao das densidades a verde dos corpos de prova.
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Fonte: Autor

Do grafico presente na Figura 27 € possivel notar o aumento de densidade a
verde relacionado principalmente com a densidade tedrica das misturas, porém, este
aumento corresponde a somente 0,59% quando comparadas as misturas Al-3,5Cu

com a Al-4,5Cu. Enquanto que o aumento de densidade devido a adi¢gao do estanho
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nas misturas corresponde a variagdo maxima de 0,51% quando comparadas as
misturas Al-4,0Cu e Al-4,0Cu-0,1Sn.

Figura 27 — Média e desvio padrao das razdes de densidade tedrica a verde dos corpos de
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Fonte: Autor

Os resultados obtidos apresentaram-se coerentes com os resultados obtidos
anteriormente para as curvas de compactacdo das Figuras 24 e 25, ou seja, para
compactagdes a 200MPa foram encontrados valores médios de cerca de 90% para
as 6 misturas estudadas, indicando que o processo de compactacédo apresenta alta
reprodutibilidade, além disso, os baixos valores de desvio padrdo amostral corroboram
com a reprodutibilidade alcangada no processo de moldagem dos compactados

verdes.

5.5.ANALISE DOS CORPOS DE PROVA APOS SINTERIZAGAO

Apods o processo de tratamento térmico de sinterizagdo, os corpos de prova
foram analisados quanto as dimensdes, massa e densidade por meio da técnica de
Arquimedes, como forma de analisar as variagdes de volume, massa e densidade,
ocorridas nas amostras devido ao processo de sinterizacdo. Os dados sé&o

apresentados de forma tabelada na Tabela 13 .
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Tabela 13 — Dados médios obtidos dos corpos de prova apés sinterizagao.

Densidade Desv. Pad. % de Desv~. S
. Volume 1 1 . Razao de
Liga 2 Média Dens. Média densidade
() (g/cm?) (g/cm?) Tedrica T
Tedrica

Al-3,5Cu 1,7108 2,3490 0,0230 87,097 0,858
Al-4,0Cu 1,7109 2,3468 0,0120 86,748 0,469
Al-4,5Cu 1,7136 2,3374 0,0167 86,189 0,610
Al-3,5Cu-0,1Sn 1,7479 2,2879 0,0250 85,134 1,117
Al-4,0Cu-0,1Sn  1,7297 2,3149 0,0144 85,417 0,562
Al-4,5Cu-0,1Sn 1,7323 2,3162 0,0137 85,404 0,430

Fonte: Autor

5.5.1. Analise de Densidade Média dos Corpos de Prova Apés Sinterizagao.

Nos graficos de colunas constantes das FigurasFigura 28 e Figura 29 sao
apresentados os dados referentes as analises de densidade média alcangada apos
sinterizagao para as misturas. Na Figura 28 sao apresentados os dados em relagao a

densidade média em g/cm?.

Figura 28 — Densidade média em g/cm?® dos corpos de prova apos o processo de sinterizagao.
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Fonte: Autor
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Ja no grafico constante da Figura 29 os dados de densidade s&o apresentados

em relagdo a razédo de densidades: Densidade tedrica da liga/Densidade Alcangada

apos sinterizagao.

Figura 29 — Anadlise da % da densidade tedrica alcangada para cada liga estudada apds

processo de sinterizagao.
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5.5.2. Analise Comparativa dos Volumes dos CPs Antes e Apés Sinterizacao
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No grafico apresentado a seguir, na Figura 30, o volume médio dos

compactados verdes € comparado com o de volume médio encontrado para os

mesmos corpos de prova apds a sinterizacdo. Desta forma pode-se observar a

variagao dimensional que possa ter ocorrido durante o processo de sinterizagao.
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Figura 30 — Comparativo de volume médio dos corpos de prova antes e apds sinterizacao.
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Fonte: Autor

E possivel observar uma tendéncia constante de aumento de volume para
todas as misturas em estudo, sendo que o menor aumento de volume foi de 6,43%
para a liga Al-3,5Cu e maior aumento de volume de 9,21% para a liga Al-3,5Cu-0,1Sn.
Ressaltando que as misturas com adicdo de estanho obtiveram resultados de
aumento de volume sensivelmente maiores do que as misturas sem adi¢ado deste
elemento. Segundo Upadhyaya, (2014) a dilatagdo ocorre quando o processo de
solucao e reprecipitacdo durante a sinterizacdo com fase liquida nédo é efetiva. O
liquido formado ndo é capaz de molhar a camada superficial de 6xido, dessa forma
penetrando entre as interfaces entre os graos sob a influéncia da sua tensao

superficial causando a separacgao deles.

5.5.3. Analise Comparativa da Variagcao de Massa dos CPs Devido ao Processo

de Sinterizagao

No grafico constante da Figura 31 sao exibidos os comparativos de massa dos

compactados verdes com as pegas apos processo de sinterizagdo como forma de se

avaliar a perda ou ganho de massa devido ao tratamento térmico de sinterizagdo. E
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possivel observar uma pequena tendéncia de aumento de massa de cerca de 0,4%
para as misturas Al-3,5Cu; Al-4,0Cu; Al-4,5Cu e Al-4,5Cu-0,1Sn, enquanto que as
misturas Al-3,5Cu-0,1Sn e Al-4,0Cu-0,1Sn indicam diminuicao de massa de 0,25%.

Figura 31 — Comparativo de massa média dos corpos de prova antes e apds sinterizagao.
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Fonte: Autor

Este discreto aumento de massa se relaciona com a difuséo de gas nitrogénio
ocorrido durante o processo de sinterizacdo. Segundo os autores Schaffer; Hall,
(2002) e Pieczonka, (2017) a atmosfera rica em nitrogénio de alta pureza é capaz de
quebrar parcialmente a camada de alumina que recobre as particulas de pd, gerando

uma reacao exotérmica de formagao de nitreto de aluminio.

5.5.4. Analise da Variagao de Densidade Devido ao Processo de Sinterizagao

Na Figura 32 sdo apresentadas as comparagdes entre a densidade dos
compactados verdes com os valores encontrados apos processo de sinterizagao.
Anteriormente, na sec¢ao 5.7.2 foi possivel analisar que os corpos de prova obtiveram
expansdes dimensionais variando entre 6 e 9% enquanto que o aumento de massa

para todas as misturas maximo foi de 0,4%, ou seja, pode ser desprezado.
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Figura 32 — Comparativo de % média de densidade tedrica antes e apos sinterizagao.
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Fonte: Autor

Neste sentido, ao analisar o grafico da Figura 32 facilmente observamos a
tendéncia a reducado de densidade devido ao processo de sinterizagao, variando do
minimo de 3,9% para a liga Al-3,5Cu e maximo de 6,22% para a liga Al-3,5Cu-0,1Sn.
Ressalta-se que os valores encontrados para a reducido da densidade nas misturas
que contém estanho resultam sensivelmente maiores do que os valores encontrados

para as misturas sem adi¢cao vestigial deste elemento.

5.6. ANALISE DE MICRODUREZA VICKERS

Como forma de analisar o aumento de microdureza nas misturas, sao
apresentados os dados relativos as medi¢cdes de microdureza Vickers com carga de

100 gramas e 10 segundos de aplicagado da carga.

5.6.1. Analise de Microdureza Vickers das Amostras Sinterizadas

Na Figura 33 sédo apresentados os resultados comparativos entre microdureza

analisados na superficie da amostra com a microdureza do interior da amostra.
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Houve aumento de microdureza progressivo relacionado com o aumento do
teor de cobre nas misturas, entretanto, as misturas com adicdo de estanho
apresentaram médias de microdureza em média 13% menores quando comparadas

com a respectiva liga sem adigédo deste elemento.

Figura 33 — Analise comparativa de microdureza Vickers no nucleo e na superficie das
amostras sinterizadas.
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Fonte: Autor

Observa-se que quando se compara a microdureza de nucleo com a superficial,
em todas as amostras houve uma discreta diferenca de microdureza, sendo a
superficial a mais elevada. Isto se deve ao fato de que na superficie a tensao de
compactacao é ligeiramente maior do que a tensdo que ocorre no interior, conforme
Thammler; Oberacker, (1993).

Porém esta variagao de microdureza é virtualmente desprezivel, da ordem de
no maximo 6% quando comparada a situacao que resultou em maior diferenga. Por
esta variagdo ser tdo pequena, as analises de microdureza que se seguem neste

estudo foram realizadas somente para o interior das amostras.
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5.6.2. Analise de Microdureza Vickers das Amostras Apo6s Tratamento Térmico

de Solubilizagao e Envelhecimento

Na Figura 34 sdo apresentadas curvas que relacionam a microdureza de nucleo
com os tempos de 3, 6 e 9 horas de envelhecimento artificial a 160 °C. Nesta condigéo
de ToTo fica evidenciado o aumento de microdureza para todas as misturas, sendo
que as misturas com adigdo de estanho apresentaram maior ganho. Todas as
misturas apresentaram maior microdureza para o tempo de 9 horas de
envelhecimento. O maior resultado de microdureza alcangado foi para a liga Al-4,5Cu,

correspondendo a 81,9HV.

Figura 34 — Curvas de envelhecimento para as misturas solubilizadas a 540°C por 2h e
envelhecidas a 160°C.
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Fonte: Autor

Na Figura 35 sao apresentadas as curvas que relacionam a microdureza de
nucleo com o tempo de envelhecimento a 200 °C. Nesta condigdo de ToTo fica
evidenciado o aumento de microdureza para as misturas sem adicao de estanho,
sendo que as misturas com adigdo de estanho apresentaram redugéo para o tempo

de 9 horas devido ao fendbmeno de superenvelhecimento.
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Figura 35 — Curvas de envelhecimento para as misturas solubilizadas a 540°C por 2h e
envelhecidas a 200°C.
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O maior resultado de microdureza alcangado foi para a liga Al-4,5Cu-0,1Sn com
6 horas de envelhecimento artificial, correspondendo a 93,6HV enquanto que a liga
Al-4,5Cu apresentou microdureza de 91HV para 9 horas de envelhecimento artificial.
Desta forma, foi possivel relacionar a adigao vestigial de estanho com o deslocamento
do ponto de maxima microdureza para a esquerda, ou seja, € possivel se obter a

maxima microdureza para o material em menor tempo de tratamento térmico.

5.7.MICROGRAFIAS OTICAS APOS SINTERIZACAO E APOS TRATAMENTOS
TERMICOS

A seguir sdo apresentados os resultados das analises das amostras por
microscopia otica. Serao apresentadas seis micrografias 6ticas para cada amostra,
sendo, duas com micrografias da amostra apds o processo de sinterizagdo, com
magnificagdes de 200X e 1000X em (a) e (b), duas apds tratamento térmico de
solubilizagdo a 540°C e envelhecimento a 160°C, com magnificacbes de 200X e
1000X em (c) e (d) e duas apos tratamento térmico de solubilizagédo a 540°C e
envelhecimento a 200°C, com magnificagbes de 200X e 1000X em (e) e (f).
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5.7.1. Misturas sem adi¢ao de Estanho

A Figura 36 apresenta as micrografias obtidas via Microscopia Otica referentes
a amostra de composic¢ao quimica Al-3,5Cu.

Na amostra somente sinterizada, revelada nas micrografias (a) e (b), aparecem
graos de aluminio em tons de cinza com tamanho médio de 17 um, macro porosidades
irregulares, em tons mais escuros, com dimensdes meédias de 36 um e
microporosidades de pequenas dimensdes, localizadas nas regides intergranulares e
intragranulares.

Na amostra submetida ao envelhecimento a 160°C durante 9 horas, mostrada
nas micrografias (c) e (d), observa-se aumento de grdos de aluminio, passando a
dimens&do média de 22 pm, macro porosidades irregulares com dimensdes médias de
38 pym e microporosidades de pequenas dimensodes.

Ja na amostra submetida ao envelhecimento artificial a 200°C durante 9 horas,
exibida nas micrografias (e) e (f), observam-se grdos de aluminio de dimensdes
meédias de 22 ym, macro porosidades irregulares com dimensdes médias de 28 ym e
micro porosidades de pequenas dimensodes, tal como, as presentes nas micrografias
discutidas anteriormente.

Pequenos graos de cobre foram encontrados tanto na micrografia obtida apos

tratamento térmico “A” quando na micrografia apds tratamento térmico “B”.
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Figura 36 — Micrografias dos corpos de prova Al-3,5Cu apds sinterizagéo em (a) e (b). Apds
envelhecimento artificial a 160°C em (c) e (d) e apds envelhecimento artificial a 200°C em (e) e (f).
Aumentos de 200X em (a), (c) e (e); 1000X em (b), (d) e ().

100 pm

100:4m

Fonte: Autor
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A Figura 37 apresenta as micrografias obtidas via Microscopia Otica referentes
a amostra de composi¢ao quimica Al-4,0Cu.

Na amostra somente sinterizada, exibida nas micrografias (a) e (b), observam-
se graos de aluminio em tom de cinza com tamanho médio de 19 ym, assim como na
amostra com 3,5% Cu, notam-se macro porosidades irregulares em tons mais escuros
com dimensdes meédias de 32 um e micro porosidades de pequenas dimensdes,
localizadas nas regides intergranulares e intragranulares.

Na amostra submetida ao envelhecimento a 160°C durante 9 horas,
apresentada nas micrografias (c) e (d), observa-se aumento de graos de aluminio,
passando a dimensdao meédia de 20 pm, macro porosidades irregulares com
dimensdes médias de 37 um e micro porosidades de pequenas dimensdes.

Quando analisada a amostra submetida ao envelhecimento artificial a 200°C
durante 9 horas, retratada nas micrografias (e) e (f), observam-se graos de aluminio
de dimensdes médias de 21 um, macro porosidades irregulares com dimensodes
médias de 45 ym e micro porosidades de pequenas dimensbes, tal como, as
presentes nas micrografias discutidas anteriormente.

Nao foram encontrados graos de cobre dispersos na matriz em nenhuma das

micrografias obtidas para a mistura Al-4,0Cu.
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Figura 37 — Micrografias dos corpos de prova Al-4,0Cu apds sinterizagéo em (a) e (b). Apds
envelhecimento artificial a 160°C em (c) e (d) e apds envelhecimento artificial a 200°C em (e) e (f).
Aumentos de 200X em (a), (c) e (e); 1000X em (b), (d) e (f).

Fonte: Autor

Na Figura 38 sdo apresentadas as micrografias obtidas via Microscopia Otica
referentes a amostra de composigédo quimica Al-4,5Cu.
Na amostra somente sinterizada, exibida nas micrografias (a) e (b), encontram-

se graos de aluminio em tons de cinza com dimensdo média de 19 ym, macro
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porosidades de morfologia irregular e nao interconectadas, com dimensdes médias
de 41 uym, e micro porosidades localizadas na regido intergranular e intragranular.

Na amostra submetida ao envelhecimento a 160°C durante 9 horas, apontada
nas micrografias (c) e (d), observa-se aumento de grdos de aluminio, passando a
dimensao média de 21 ym, macro porosidades irregulares e nao inter conectadas,
com dimensdes médias de 40 ym e micro porosidades de pequenas dimensodes
localizadas na regi&o inter e intragranular.

Ja na amostra submetida ao envelhecimento artificial a 200°C durante 9 horas,
representada pelas micrografias (e) e (f), observam-se graos de aluminio de
dimensdes médias de 23 pm, macro porosidades irregulares com dimensdes médias
de 42 um e micro porosidades de pequenas dimensdes, tal como, as presentes nas

micrografias discutidas anteriormente.
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Figura 38 — Micrografias dos corpos de prova Al-4,5Cu apds sinterizagéo em (a) e (b). Apds
envelhecimento artificial a 160°C em (c) e (d) e apds envelhecimento artificial a 200°C em (e) e (f).
Aumentos de 200X em (a), (c) e (e); 1000X em (b), (d) e (f).

5

Fonte: Autor

Portanto nota-se uma tendéncia ao aumento do tamanho médio de grao das
amostras devido ao processo de solubilizacdo e envelhecimento artificial. Analisando
quanto a porosidade, em todas amostras se observam dois modelos de porosidades.

Macro porosidade de morfologia irregular e dimensdes variando de 28 um e 45 ym



87

distribuida na matriz, e micro porosidades que se caracterizam por poros de pequenas

dimensdes localizados primariamente na regido inter e intra granular.

5.7.2. Misturas com adi¢cao de Estanho

A Figura 39 contempla as micrografias obtidas via Microscopia Otica referentes
a amostra de composigcao quimica Al-3,5Cu-0,1Sn. Apds sinterizacao, e apdés ToTo A
e B.

Na amostra somente sinterizada, representada pelas micrografias (a) e (b)
encontram-se graos de aluminio em tons de cinza com dimensao meédia de 18 um,
macro porosidades de morfologia irregular e nao interconectadas, com dimensodes
meédias de 49 um, micro porosidades localizadas na regido intergranular e
intragranular e pequenas particulas de graos de cobre.

Na amostra submetida ao envelhecimento a 160°C durante 9 horas,
representada pelas micrografias (c) e (d), observa-se aumento de graos de aluminio,
passando a dimensdo média de 21 ym, macro porosidades irregulares e néo inter
conectadas, com dimensdes médias de 36 pym e microporosidades de pequenas
dimensdes localizadas na regiao inter e intragranular.

Analisado-se a amostra submetida ao envelhecimento artificial a 200°C durante
6 horas, representada pelas micrografias (e) e (f), observam-se gréos de aluminio de
dimensdes médias de 23 pm, macro porosidades irregulares com dimensdes médias
de 36 ym e microporosidades de pequenas dimensdes, tal como, as presentes nas

micrografias discutidas anteriormente.
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Figura 39 — Micrografias dos corpos de prova Al-3,5Cu-0,1Sn ap6s sinterizagéo em (a) e (b).
Apo6s envelhecimento artificial a 160°C em (c) e (d) e apds envelhecimento artificial a 200°C em (e) e
(f). Aumentos de 200X em (a), (c) e (e); 1000X em (b), (d) e (f).
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Fonte: Autor

A Figura 40 apresenta as micrografias obtidas via Microscopia Otica referentes
a amostra de composigao quimica Al-4,0Cu-0,1Sn. Apds sinterizacao, e apés ToTo A
eB
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Na amostra somente sinterizada, representada pelas micrografias (a) e (b)
encontram-se graos de aluminio em tons de cinza com dimensao média de 19 pm,
macro porosidades de morfologia irregular e nao interconectadas, com dimensdes
médias de 34 pm, micro porosidades localizadas na regido intergranular e
intragranular e pequenas particulas de graos de cobre.

Na amostra submetida ao envelhecimento a 160°C durante 6 horas
representada pelas micrografias (c) e (d), observa-se aumento de graos de aluminio,
passando a dimensdo média de 21 ym, macro porosidades irregulares e néo inter
conectadas, com dimensdes médias de 32 pym e microporosidades de pequenas
dimensdes localizadas na regiao inter e intragranular.

Analisado-se a amostra submetida ao envelhecimento artificial a 200°C durante
9 horas, nas micrografias (e) e (f), observam-se grédos de aluminio de dimensdes
meédias de 23 pm, macro porosidades irregulares com dimensdes medias de 38 um e
microporosidades de pequenas dimensdes, tal como, as presentes nas micrografias

discutidas anteriormente.
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Figura 40 — Micrografias dos corpos de prova Al-4,0Cu-0,1Sn ap6s sinterizagéo em (a) e (b).
Apés envelhecimento artificial a 160°C em (c) e (d) e apds envelhecimento artificial a 200°C em (e) e
(f). Aumentos de 200X em (a), (c) e (e); 1000X em (b), (d) e (f).

Fonte: Autor

A Figura 41 apresenta as micrografias obtidas via Microscopia Otica referentes
a amostra de composigao quimica Al-4,5Cu-0,1Sn. Apds sinterizacao, e apés ToTo A
eB
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Na amostra somente sinterizada, representada pelas micrografias (a) e (b)
encontram-se graos de aluminio em tons de cinza com dimensao média de 19 pm,
macro porosidades de morfologia irregular e ndo interconectadas, com dimensdes
médias de 31 pm, micro porosidades localizadas na regido intergranular e
intragranular e pequenas particulas de graos de cobre.

Na amostra submetida ao envelhecimento a 160°C durante 9 horas
representada pelas micrografias (c) e (d), observa-se aumento de graos de aluminio,
passando a dimensdo média de 20 ym, macro porosidades irregulares e néo inter
conectadas, com dimensdes médias de 37 pym e microporosidades de pequenas
dimensdes localizadas na regiao inter e intragranular.

Analisado-se a amostra submetida ao envelhecimento artificial a 200°C durante
6 horas, nas micrografias (e) e (f), observam-se grdos de aluminio de dimensdes
meédias de 22 ym, macro porosidades irregulares com dimensdes meédias de 48 um e
microporosidades de pequenas dimensdes, tal como, as presentes nas micrografias

discutidas anteriormente.
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Figura 41 — Micrografias dos corpos de prova Al-4,5Cu-0,1Sn apds sinterizagéo em (a) e (b).
Apo6s envelhecimento artificial a 160°C em (c) e (d) e apds envelhecimento artificial a 200°C em (e) e
(f). Aumentos de 200X em (a), (c) e (e); 1000X em (b), (d) e (f).
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Fonte: Autor

Deste modo foi possivel observar que nao houve diferengas significativas na
evolugao dos tamanhos de graos quando comparadas as amostras sem e com adigéo
vestigial de estanho. De forma analoga, quando analisadas as macro porosidades

também nao sédo observadas diferengas dimensionais ou morfolégicas relevantes.
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5.8.MICROGRAFIAS EM MEV APOS TRATAMENTO TERMICO

A seguir sdo apresentados os resultados das analises das amostras por
microscopia eletrénica de varredura utilizando as técnicas de detecgéo de elétrons
secundarios e de detecgdo de elétrons retroespalhados. Na técnica de elétrons
retroespalhados, o contraste da imagem é formado em fungao do numero atémico dos
elementos quimicos presentes na amostra, ou seja, é possivel identificar a variagao
de composigédo quimica dos elementos contidos na micrografia pelo contraste.

Desta forma, serdo apresentadas duas micrografias para cada uma das
amostras que apresentaram maior ganho de microdureza apos envelhecimento
artificial. Duas micrografias para a condicdo de Tratamento Térmico A e duas para as
amostras com Tratamento Térmico B. Nesse sentido se buscou a analise da mesma
area da amostra por duas técnicas de aquisicdo da imagem diferentes. Em A e C
teremos a imagem obtida por elétrons secundarios, ja em B e D por elétrons
retroespalhados.

Nas micrografias foi possivel identificar estruturas, tais como: gréos de
aluminio, bem delimitados, em tons de cinza; Novos graos formados devido ao
processo de sinterizagdo; Porosidades intergranular e intragranular em tons mais
escuros, de morfologia irregular e dimensdes muito menores quando comparadas as
dos graos; Formacgao dos pescogos de sinterizagdo em graos contiguos, evidenciando
que a sinterizagao foi bem sucedida; Estruturas formadas por pequenos elementos de
cor mais clara, identificados principalmente nas micrografias com deteccao de elétrons
retroespalhados, os quais, infere-se que sejam intermetalicos de Al2Cu e contornos

de grédo internos aos graos do po6 de aluminio.
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5.8.1. Mistura Al-3,5Cu

Na Figura 42 sdo apresentas as micrografias obtidas em MEV referentes a
amostra de composig¢ao quimica Al-3,5Cu apds ToTo A e ToTo B.

Nas micrografias (a) e (c) é possivel a melhor visualizagao dos micro poros inter
e intra granulares de morfologias irregulares e dimensées menores que os graos de
aluminio, os contornos de novos grédos em (b), a formagdo dos pescogos de
sinterizacao e a presenca do intermetalico Al2Cu, representado pelo elemento de cor
mais clara na micrografia (b), fato corroborado pela analise de DRX das amostras de
Al-3,5Cu.

Figura 42 — Micrografias dos corpos de prova Al-3,5Cu apés envelhecimento a 160°C em (a)
e em (b) e apos envelhecimento a 200°C em (c) e (d). Detecgao de elétrons secundarios em (a) e (c) e
elétrons retroespalhados em (b) e (d). Magnificagdes de 4000X.

Micro Poros

SEI  15kV WD12mm  SS35 x4,000 Spm
CEME-Sul

SEl  15kV WD16mm SS35 x4,000 5pm — BEC 15kV WD16mm SS4.
CEME-Sul CEME-Sul

Fonte: Autor
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5.8.2. Mistura Al-4,0Cu

Na Figura 43 sao apresentadas as micrografias obtidas em MEV para a liga de
composi¢cado quimica Al-4,0Cu apdés ToTo A e ToTo B. Nas micrografias € possivel
identificar as micro porosidades inter e intra granulares nas micrografias (a) e (c) e a
formacado do intermetalico Al2Cu nas micrografias (b) e (d). A formagdo do

intermetalico é confirmada através da analise em DRX.

Figura 43 — Micrografias dos corpos de prova Al-4,0Cu apds envelhecimento a 160°C em (a)
e em (b) e apds envelhecimento a 200°C em (c) e (d). Detecgao de elétrons secundarios em (a) e (c) e
elétrons retroespalhados em (b) e (d). Magnificagdes de 4000X.

SEl  15kV WD14mm  SS35 x4,000 S5pm BEC 15kV
CEME-Sul CEME-Sul

s - | Intermetalicos

SEl  15kV WD15mm SS35 x4,000 LT — BEC 15kV WD15mm SS545 %x4,000 Spm
CEME-Sul CEME-Sul

Fonte: Autor
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5.8.3. Mistura Al-4,5Cu

Na Figura 44 sao apresentadas as micrografias obtidas em MEV para a liga de
composic¢ao quimica Al-4,5Cu ap6s ToTo A e ToTo B.

Nas micrografias (a) e (b) € possivel notar a presenga de diversos elementos
de forma esférica de tom claro e dimensdes diminutas. Depreende-se que estes
elementos sejam fruto de corrosao devido a excesso de tempo de ataque quimico.

Em (a) e (d) pode-se notar os micro poros inter e intra granulares, em tom mais
escuro, morfologia irregular e dimensao menor em relagao aos graos de aluminio. Em
(d) notam-se particulas de fase intermetalica Al2Cu em tom claro e morfologia

irregular, confirmado pela analise de DRX para a liga Al-4,5Cu.

Figura 44 — Micrografias dos corpos de prova Al-4,5Cu apos envelhecimento a 160°C em (a)
e em (b) e apos envelhecimento a 200°C em (c) e (d). Detecgao de elétrons secundarios em (a) e (c) e
elétrons retroespalhados em (b) e (d). Magnificagbes de 4000X.

3 . e £ o 3
SEl  15kV WD11mm SS35 Spm — BEC 15kV WD11mm  S547 x4,000 Sum
CEME-Sul CEME-

SElI  15kV WD16mm S535 5pm —— BEC 15kV Di6mm SS46 x4,000 Spm
CEME-Sul CEME-Sul

Fonte: Autor



97

5.8.4. Mistura Al-3,5Cu-0,1Sn

Na Figura 45 sao apresentadas as micrografias obtidas em MEV para a liga de
composi¢cao quimica Al-3,5Cu-0,1Sn apdés ToTo A e ToTo B. Nestas é possivel
visualizagdo dos micro poros inter e intra granulares em (a) e (c), os contornos de
graos em (c) e (d), a formacao dos pescogos de sinterizacdo em (a) e em (b) e a
presenca do intermetalico Al2Cu, representado pelo elemento de cor mais clara na

micrografia (b).

Figura 45 — Micrografias dos corpos de prova Al-3,5Cu-0,1Sn apés envelhecimento a 160°C
em (a) e em (b) e apo6s envelhecimento a 200°C em (c) e (d). Detecgéo de elétrons secundarios em (a)
e (c) e elétrons retroespalhados em (b) e (d). Magnificagbes de 4000X.

Pescogo de
Sinterizagdo

SEl 15kV WD15mm SS35 x4,000 S5pm — BEC 15kV WD15mm 5546 x4,000 Spm
CEME-Sul _CEME-SuI

9 7 bt T
n . ::. » ¥
B ‘ N Contornos de
novos grios
¥

E
SElI  15kV WD14mm  SS35 =~ BEC 15kV WD14mm 5545 x4,000 Spm
CEME-Sul CEME-Sul

Fonte: Autor
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5.8.5. Mistura Al-4,0Cu-0,1Sn

Na Figura 46 sao apresentadas as micrografias obtidas em MEV para a liga de
composi¢cao quimica Al-4,0Cu-0,1Sn apdés ToTo A e ToTo B. Nestas é possivel
visualizagdo dos micro poros inter e intra granulares em (a) e (c), os contornos de
graos em (b) e a presenca do intermetalico Al2Cu, representado pelos elementos de

cor mais clara na micrografia (d).

Figura 46 — Micrografias dos corpos de prova Al-4,0Cu-0,1Sn apés envelhecimento a 160°C
em (a) e em (b) e apds envelhecimento a 200°C em (c) e (d). Deteccao de elétrons secundarios em (a)
e (c) e elétrons retroespalhados em (b) e (d). Magnificagdes de 4000X.

L

J .
SElI 15kV WD11imm S5535 x4,000 5pm — BEC 15kV WD11mm S551 x4,000 Spm
CEME-Sul _CEME-Sul

SEl 15kV WD15mm S535 x4,000 LT — BEC 15kV WD15mm S551 x4,000 5pm
CEME-Sul CEME-Sul

Fonte: Autor
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5.8.6. Mistura Al-4,5Cu-0,1Sn

Na Figura 47 sao apresentadas as micrografias obtidas em MEV para a liga de
composicao quimica Al-4,5Cu-0,1Sn apos ToTo A e ToTo B.

Nestas é possivel visualizagdo dos micro poros inter e intra granulares em (a)
e (c), a presenca do intermetalico Al2Cu, representado pelos elementos de cor mais
clara na micrografia (b) e os contornos de graos em (d).

Nas micrografias (c) e (d) novamente se fazem presentes finos elementos de

corrosao dispersos por toda amostra oriundos do ataque quimico.

Figura 47 — Micrografias dos corpos de prova Al-4,5Cu-0,1Sn apés envelhecimento a 160°C
em (a) e em (b) e apo6s envelhecimento a 200°C em (c) e (d). Detecgéo de elétrons secundarios em (a)
e (c) e elétrons retroespalhados em (b) e (d). Magnificagbes de 4000X.

4 e
.
I/ } L "‘ .-_- .. - s L al L - 2
SEl 15kV WD13mm SS535 x4,000 Spm — BEC 15kV WD13mm S548 x4,000 LT
CEME-Sul CEME-Sul

3 AT e 4
o a e | i novos grios
s, k1]

i S o i 1 g U
SEl  15kV WD16mm SS35 x4,000 Spm — BEC 15kV WD16mm SS548 x4,000 S5pm
CEME-Sul CEME-Sul

Fonte: Autor
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5.9.ANALISE DE DIFRACAO DE RAIOS X

Nas subsecbes a 5.10.1 a 5.10.6 serdo apresentados e discutidos os
difratogramas empilhados de forma a facilitar a comparagéo visual da evolugao de
fases que ocorre devido aos processos de sinterizagdo, apos solubilizacédo e
envelhecimento a 160°C e apds solubilizagao e envelhecimento a 200°C

Em todas amostras analisadas foram encontrados primariamente picos
referentes ao aluminio puro e a fase intermetalica 8 (Al2Cu), indicando que houve
difusdo de cobre na matriz de aluminio durante o processo de sinterizagao para todas
as misturas em estudo. Por fim, foram detectados picos caracteristicos de Al203
resultantes da oxidacéo superficial natural dos graos de aluminio apds os tratamentos

térmicos em forno sem atmosfera controlada.

5.9.1. Misturas sem adi¢cao de Estanho

Na Figura 48 sao apresentados os difratogramas para os corpos de prova de
composi¢ao quimica Al-3,5Cu.

Em preto sédo destacados os difratogramas das amostras somente sinterizadas.
Nestes € possivel observar os picos caracteristicos da fase a-aluminio puro nas
posicoes 20 aproximadas de: 38°; 44°; 65°, 78°; 82°; 99°; 112° e 116° segundo ficha
catalografica NIST c6digo:03-065-2869, picos caracteristicas do intermetalico 6 nas
posicoes aproximados de: 38°, 42°, 47°, 65°, 67°, 69°, 73°, 77°, 82° e 99° segundo
ficha catalografica ICSD cédigo 01-089.

Em vermelho é destacado o difratograma referente as amostras submetidas a
solubilizacdo a 540°C e envelhecimento a 160°C por 9 horas. Nestes sao exibidos os
mesmos picos caracteristicos do aluminio puro ja observados na amostra somente
sinterizada. Desta vez nota-se menor incidéncia de picos referentes a fase 6, sendo
detectados somente nas posigdes 20 aproximadas de 67° e 99°. Segundo |brahim;
Bishop; Kipouros, (2015) as particulas precipitadas de Al2Cu sdo extremamente finas
apo6s o tratamento térmico de envelhecimento de forma que se tornam dificeis de
detectar no ensaio de DRX, este fato corrobora com a diminuicdo na detecgao dos
picos do intermetalico 6. E picos caracteristicos de Al2O3 foram detectados nos
posicoes 20 aproximadas de 34°, 44° e 67° segundo ficha catalografica ICDD 00-001-
1304, evidenciando oxidagé&o do aluminio durante o processo de tratamento térmico

devido a este ter sido realizado sem atmosfera controlada.
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O difratograma destacado em azul foi obtido para as amostras que passaram
por tratamento térmico com solubilizagdo a 540°C e envelhecimento a 200°C por 9
horas. Nestes é possivel notar o aumento dos picos caracteristicos de Al2Cu, agora
presentes nas posi¢coes 20 aproximadas de 47°, 67°, 78°, 82° e 99° evidenciando o
coalescimento da fragdo precipitada desta fase devido a maior temperatura de
envelhecimento artificial. Observa-se aumento da quantidade e intensidade dos picos
de Al203, agora presentes nos picos referentes as posi¢des 20 de 34°, 39°, 47°, 67°,
82° e 99° revelando que houve maior oxidagao devido a maior temperatura durante o

processo de envelhecimento artificial.

Figura 48 — Difra¢des de Raio X das Amostras de Al-3,5Cu.
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x Al203
¢ .
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o o . R
X . Env.160°C - 9h
|
i ¢
X >.< ,. ° M f.
et —;..,. ._.. I S o — A SR i -
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[ ] [ ]
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.
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.\JI‘ ¢ ‘ ¢ oo o | | -
AN LY . _J M o]
1 | 1 | L | 1 | 1 | L | L | 1 | 1
| 1 ' | ! | ' | ' | ' | ' | !
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20 (Graus)

Fonte: Autor

Na Figura 49 sao apresentados os difratogramas para os corpos de prova de

composi¢ao quimica Al-4,0Cu.
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No difratograma das amostras somente sinterizadas, destacado em preto, é
possivel observar os picos caracteristicos da fase a-aluminio puro nas posigoes 26
aproximadas de: 38°; 44°; 65°, 78°; 82°; 99°; 112° e 116° segundo ficha catalografica
NIST cbdigo:03-065-2869, picos caracteristicos do intermetalico 8 nas posigdes
aproximadas de: 38°, 42°, 47°, 65°, 67°, 69°, 73°, 78 °, 82° e 99° segundo ficha
catalografica ICSD cédigo 01-089-1981.

Em vermelho sdo destacados os difratogramas das amostras apos
solubilizagdo a 540°C e envelhecimento a 160°C por 9 horas, nestes s&o exibidos os
mesmos picos caracteristicos do aluminio puro da amostra somente sinterizada. Picos
referentes a fase Al2Cu nas posi¢cdes 26 aproximadas de 67°, 78° e 99° e picos
caracteristicos de Al203 nas posi¢des 20 aproximadas de 39°, 44° e 67° segundo ficha
catalografica ICDD 00-001-1304.

O difratograma destacado em azul foi obtido para as amostras que passaram
por tratamento térmico com solubilizacdo a 540°C e envelhecimento a 200°C por 9
horas. Picos caracteristicos de Al2Cu, presentes nas posi¢des 20 aproximadas, 47°,
67°, 78°, 82° e 99°, aumento da quantidade e intensidade dos picos de Al203, nos
picos referentes as posicoes 20 de 34°, 39°,47°,67°, 82° e 99°. Da mesma forma que
ocorreu na liga Al-3,5Cu observou-se aumento das fragées de Al2Cu, bem como, de
Al203 devido a maior temperatura de envelhecimento artificial, as quais, as amostras

foram submetidas ao passar pelo tratamento térmico de envelhecimento a 200°C.
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Figura 49— Difrac6es de Raio X das Amostras de Al-4,0Cu.
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Na Figura 50 sao apresentados os difratogramas para a amostra de
composi¢ao quimica Al-4,5Cu.

No difratograma das amostras sinterizadas € possivel observar os picos
caracteristicos da fase a-aluminio puro nas posicoes 20 aproximadas de: 38°; 44°;
65°, 78°; 82°; 99°; 112° e 116° segundo ficha catalografica NIST c6digo:03-065-2869,
picos caracteristicos do intermetalico Al2CU nas posi¢coes 26 aproximadas de: 38°,
42°,47°,57°,61°, 65°, 67°,69°, 73°, 77°, 82° e 99° segundo ficha catalografica ICSD
codigo 01-089-1981.

Em vermelho sdo destacados os difratogramas das amostras apos
solubilizagdo a 540°C e envelhecimento a 160°C por 9 horas, nestes sao exibidos os

mesmos picos caracteristicos do aluminio puro, picos referentes a fase Al2Cu em
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posicoes 20 aproximadas de 42°, 67°, 77°, 82° e 99° e picos caracteristicos de Al2O3
nas posig¢des 20 aproximadas de 39°, 44° e 67° segundo ficha catalografica ICDD 00-
001-1304.

O difratograma destacado em azul foi obtido para as amostras que passaram
por tratamento térmico com solubilizacdo a 540°C e envelhecimento a 200°C por 9
horas. Picos caracteristicos de Al2Cu, presentes em posigdes 26 aproximadas de 47°,
67°, 78°, 82° e 99°, aumento da quantidade e intensidade dos picos de Al203, nos
picos em posi¢coes 20 aproximadas de 39°, 44°, 67°, 82° e 99° revelando que houve
maior oxidagao devido a maior temperatura durante o processo de envelhecimento
artificial a 200°C.

Figura 50 — Difra¢des de Raio X das Amostras de Al-4,5Cu.
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5.9.2. Misturas com adigao de Estanho

Na Figura 51 sdo apresentados os difratogramas para a amostra de
composi¢ao quimica Al-3,5Cu-0,1Sn.

No difratograma das amostras sinterizadas observam-se picos caracteristicos
da fase a-aluminio puro nas posi¢des 20 aproximadas de: 38°; 44°; 65°, 78°; 82°; 99°;
112° e 116° segundo ficha catalografica NIST c¢o6digo:03-065-2869, picos
caracteristicos do intermetalico Al2Cu em posi¢des 20 aproximadas: 38°, 42°,47°, 57°,
61°, 65°, 67°, 69°, 73°, 77°e 82° segundo ficha catalografica ICSD cédigo 01-089-
1981.

Em vermelho sdo apresentados os difratogramas das amostras apos
solubilizagdo a 540°C e envelhecimento a 160°C por 9 horas, nestes s&o exibidos os
mesmos picos caracteristicos do aluminio puro ja anteriormente apresentados, picos
referentes a fase Al2Cu nas posigdes 20 aproximadas de 67°, 77°, 82° e 99° e picos
caracteristicos de Al203 nas posi¢des 20 aproximadas de 39°, 44° e 67° segundo ficha
catalografica ICDD 00-001-1304.

O difratograma destacado em azul foi obtido para as amostras que passaram
por tratamento térmico com solubilizacdo a 540°C e envelhecimento a 200°C por 6
horas. Picos caracteristicos de Al2Cu, presentes nas posicées 28 aproximadas de 67°,
78°, 82° e 99°, picos referentes ao 6xido Al203 em posi¢cdes 20 aproximadas de
34°,37°, 39°, 44°, 67°, 82° e 99° revelando que houve maior oxidagéo devido a maior

temperatura durante o processo de envelhecimento artificial.
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Figura 51 — Difragdes de Raio X das Amostras de Al-3,5Cu -0,1Sn.
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Figura 52 sao apresentados os difratogramas para a amostra de composigao
quimica Al-4,0Cu-0,1Sn.

No difratograma das amostras sinterizadas observam-se picos caracteristicos
da fase a-aluminio puro nas posi¢des 28 aproximadas de: 38°; 44°; 65°, 78°; 82°; 99°;
112° e 116° segundo ficha catalografica NIST c¢6digo:03-065-2869, picos
caracteristicos do intermetalico Al2Cu em posi¢des 20 aproximadas de: 38°, 42°, 47°,
57°, 65°, 67°, 69°, 73°, 77°e 82° segundo ficha catalografica ICSD cédigo 01-089-
1981.

Em vermelho sdo apresentados os difratogramas das amostras apds
solubilizagdo a 540°C e envelhecimento a 160°C por 9 horas, nestes sao exibidos os

mesmos picos caracteristicos do aluminio puro ja anteriormente apresentados, picos
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referentes a fase Al2Cu nas posigdes 20 aproximadas de 48°, 67°, 77°, e 99° e picos
caracteristicos de Al203 nas posi¢des 20 aproximadas de 39°, 44° e 67° segundo ficha
catalografica ICDD 00-001-1304.

O difratograma destacado em azul foi obtido para as amostras que passaram
por tratamento térmico com solubilizacdo a 540°C e envelhecimento a 200°C por 6
horas. Picos caracteristicos de Al2Cu, presentes nas posi¢cdes 28 aproximadas de 48°,
67°, 78°, 82° e 99°, picos referentes ao 6xido Al203, nas posi¢des 28 aproximadas de
34°,39°, 44°, 48°, 67°, 82° e 99° revelando que houve maior oxidagao devido a maior

temperatura durante o processo de envelhecimento artificial.

Figura 52 — Difrag6es de Raio X das Amostras de Al-4,0Cu -0,1Sn.

¢ Al
. >¢< Al 4,0CU 0,1Sn « AIPCU
x Al203
. .
o Env. 200°C - 6h
¢ N
o o > o ¢ o
¢
‘X ¢ ¢
\ o Env.160°C - 9h
W
| e ¢ PO
) ‘\fw‘ LM: “‘ X “W : N \WJ\M
Sinterizado
R * o
N ]
! | ! | ! | ! | ! | ! | ! | ! | !
-7+  tr . +tr +——+t - & +— & ‘1 !

20 (Graus)
Fonte: Autor
Na Figura 53 sao apresentados os difratogramas para a amostra de

composi¢ao quimica Al-4,5Cu-0,1Sn.
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No difratograma das amostras sinterizadas observam-se picos caracteristicos
da fase a-aluminio puro nas posi¢des 20 aproximadas de: 38°; 44°; 65°, 78°; 82°; 99°;
112° e 116° segundo ficha catalografica NIST c¢o6digo:03-065-2869, picos
caracteristicos do intermetalico Al2Cu nas posicdes 20 aproximadas de: 38°, 42°, 47°,
57°, 61°, 65°, 67°, 69°, 73°, 77° e 82° segundo ficha catalografica ICSD cédigo 01-
089-1981.

Em vermelho sdo apresentados os difratogramas das amostras apos
solubilizagdo a 540°C e envelhecimento a 160°C por 9 horas, nestes sdo exibidos os
mesmos picos caracteristicos do aluminio puro ja anteriormente apresentados, picos
referentes a fase Al2CU em posicdes 20 aproximadas de 42°, 47°, 67°, 77° e 99° e
picos caracteristicos de Al203 nas posi¢des 20 aproximadas de 34°, 44° e 67° segundo
ficha catalografica ICDD 00-001-1304.

O difratograma destacado em azul foi obtido para as amostras que passaram
por tratamento térmico com solubilizacdo a 540°C e envelhecimento a 200°C por 6
horas. Picos caracteristicos de Al2Cu, presentes nas posicées 20 aproximadas de 67°,
78°, 82° e 99°, picos referentes ao 6xido Al203 em posi¢cdes 20 aproximadas de 34°,
39°, 44°.47°, 67°, 82° e 99° revelando que houve maior oxidagdo devido a maior

temperatura durante o processo de envelhecimento artificial.
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Figura 53 — Difragdes de Raio X das Amostras de Al-4,5Cu -0,1Sn.
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Portanto, das amostras com adicdo de estanho nota-se um aumento das
fragbes de intermetalico Al2Cu, quando comparadas misturas com mesma
porcentagem de Cobre. Também se notou aumento nas fra¢cdes de alumina
relacionadas com o aumento da temperatura de envelhecimento artificial. Nao foram

detectados picos referentes ao Estanho puro.
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6. CONCLUSOES

A partir do exposto no presente trabalho foi possivel avaliar o comportamento
das misturas AlI-Cu e AI-Cu-Sn obtidas via metalurgia do po e realizar analises
comparativas posteriormente aos tratamentos térmicos. Desta forma conclui-se que.

Todas as misturas em estudo apresentam tendéncia de compressibilidade
semelhantes. Corpos de prova compactados a tensao de 200MPa resultaram em
valores médios de 90% da densidade tedrica para cada liga.

Todos corpos de prova apresentaram aumento de volume devido ao processo
de sinterizagdo, sendo o menor aumento correspondente a 6,43% para a misturas Al-
3,5Cu e o maior de 9,21% para a liga Al-3,5Cu-0,1Sn.

Para todas as misturas observou-se diminuicdo da densidade quando
comparados os corpos de prova compactados a verde com 0s mesmos apos
sinterizagéo. Estes variando do valor minimo de 3,9% de redugao de densidade para
a liga Al-3,5Cu e maximo de 6,22% de redugédo de densidade para a liga Al-3,5Cu-
0,1Sn.

Em analise de microscopia o6tica foi possivel observar que em todas amostras
foram encontrados dois tipos de porosidades. Poros de dimensdes médias de 52um
nas amostras sem adicdo de estanho e 59um nas amostras com adi¢gao de estanho
apresentando morfologia irregular e néo interconectados. Poros intergranulares de
dimensdes menores que os graos, bem distribuidos na matriz foram observados tanto
nas amostras sem adi¢gao quanto nas com adigao de estanho.

Em analise de microdureza apds a sinterizagao, as amostras de misturas sem
adicdo de estanho apresentaram em média microdurezas 13% superiores do que as
misturas com adicao de estanho.

Amostras sem adicdo de estanho apresentaram maior resposta ao
endurecimento quando submetidas a solubilizagcdo a 540°C por 2 horas e
envelhecimento artificial a 200°C durante 9 horas, chegando ao valor de 91HV.
Enquanto que, as amostras com adicao de estanho apresentaram maior resposta ao
endurecimento quando submetidas a solubilizacdo a 540°C por 2 horas e
envelhecimento artificial a 200°C durante 6 horas, chegando ao valor de 93,6HV. Ja
as amostras com adicdo de estanho quando submetidas a envelhecimento a 200°C
durante 9 horas apresentam superenvelhecimento. Evidenciando que a adigao

vestigial de 0,1% de estanho em massa aumentou a resposta ao tratamento térmico.
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Da analise de DRX foi possivel analisar que houve formagao de fase Al2Cu em

todas amostras.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

¢ Variar os tempos e temperaturas de sinterizagao e avaliar os resultados obtidos
apos sinterizacéo e apos tratamentos térmicos

e Aumentar a concentragao de Estanho e avaliar as respostas a sinterizagao e
aos tratamentos térmicos.

eRealizar ciclos de tratamento térmico T6 com diferentes temperaturas de
solubilizacdo, bem como, diferentes temperaturas e tempos de envelhecimento.

e Realizar ensaios comparativos de rugosidade superficial.

¢ Avaliar a possibilidade de realizar a compactagao sem uso de lubrificante.

e Avaliar a resisténcia a compressao.

e Avaliar a resposta a sinterizagao devido a adigao vestigial de Magnésio.

e Substituir o processo de mistura por processos de moagem de baixa ou alta

energia e analisar a resposta a sinterizagao.
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Figura 54 — Grafico da distribuicdo porcentual do referencial teérico em relagdo ao tipo de
estrato.
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Figura 55 — Gréafico da distribuigdo porcentual do referencial teérico em relagdo ao qualis do
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APENDICE A

A.1. CURVA DE COMPRESSIBILIDADE DA MISTURA AL-3,5CU.

Tabela 14 — Dados obtidos no ensaio de compressibilidade da mistura Al-3,5Cu.

121

Tenséao de 1° Ensaio 2° Ensaio 3° Ensaio I\él:g'sa Desvio
Compactagao (MPa) Dens.(g/cm3®) Dens.(g/cm3®) Dens.(g/cm?) (g/em?) Padrao
100 2,250 2,243 2,245 2,246  0,00336
150 2,457 2,404 2,415 2,425 0,02773
200 2,556 2,499 2,510 2,522  0,03046
250 2,619 2,565 2,575 2,586 0,02876
300 2,652 2,590 2,593 2,612 0,03466
350 2,665 2,622 2,631 2,639 0,02274
400 2,671 2,634 2,657 2,654 0,01867
450 2,671 2,641 2,660 2,657 0,01546
500 2,658 2,647 2,663 2,656 0,00813
Fonte: Autor
Figura 57 — Gréfico de compressibilidade da mistura Al-3,5Cu.
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A.2. CURVA DE COMPRESSIBILIDADE DA MISTURA AL-4,0CU.

Tabela 15 — Dados obtidos no ensaio de compressibilidade da mistura Al-4,0Cu.

Tensao de 1° Ensaio 2° Ensaio 3° Ensaio l\élgglsa Desvio
Compactagao (MPa) Dens.(g/cm?®) Dens.(g/cm3®) Dens.(g/cm?3) (g /cm3') Padrao
100 2,242 2,263 2,230 2,25 0,01652
150 2,423 2,421 2,388 2,410 0,01978
200 2,519 2,511 2,486 2,505 0,01696
250 2,579 2,571 2,551 2,567 0,01447
300 2,610 2,596 2,581 2,596 0,01431
350 2,635 2,609 2,600 2,614 0,01842
400 2,648 2,615 2,609 2,624  0,02097
450 2,651 2,625 2,619 2,631  0,01740
500 2,651 2,631 2,625 2,636  0,01379

Fonte: Autor

Figura 58 — Gréfico de compressibilidade da mistura Al-4,0Cu.
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A.3. CURVA DE COMPRESSIBILIDADE DA MISTURA AL-4,5CU.

Tabela 16 — Dados obtidos no ensaio de compressibilidade da mistura Al-4,5Cu.

Tensao de 1° Ensaio 2° Ensaio 3° Ensaio l\élgglsa Desvio
Compactagao (MPa) Dens.(g/cm?®) Dens.(g/cm3®) Dens.(g/cm?3) (g /cm3') Padrao
100 2,284 2,275 2,273 2,28 0,00560
150 2,416 2,428 2,431 2,42 0,00796
200 2,517 2,529 2,527 2,52 0,00686
250 2,576 2,590 2,593 2,59 0,00906
300 2,613 2,621 2,650 2,63 0,01953
350 2,626 2,640 2,663 2,64 0,01886
400 2,639 2,653 2,667 2,65 0,01392
450 2,652 2,659 2,670 2,66 0,00915
500 2,655 2,666 2,676 2,67 0,01079

Fonte: Autor

Figura 59 — Grafico de compressibilidade da mistura Al-4,5Cu.
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A.4. CURVA DE COMPRESSIBILIDADE DA MISTURA AL-3,5CU-0,1SN.

Tabela 17 — Dados obtidos no ensaio de compressibilidade da mistura Al-3,5Cu-0,1Sn.

Tensao de 1° Ensaio 2° Ensaio 3° Ensaio l\élgglsa Desvio
Compactagao (MPa) Dens.(g/cm?®) Dens.(g/cm3®) Dens.(g/cm?3) (g /cm3') Padrao
100 2,245 2,262 2,256 2,254  0,00891
150 2,398 2,429 2,412 2,413 0,01595
200 2,495 2,514 2,500 2,503 0,00971
250 2,558 2,574 2,559 2,564 0,00885
300 2,589 2,611 2,590 2,596 0,01261
350 2,614 2,630 2,608 2,617 0,01125
400 2,627 2,636 2,621 2,628 0,00781
450 2,636 2,649 2,627 2,638 0,01107
500 2,640 2,662 2,630 2,644  0,01641
Fonte: Autor
Figura 60 — Grafico de compressibilidade da mistura Al-3,5Cu-0,1Sn.
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A.5. CURVA DE COMPRESSIBILIDADE DA MISTURA AL-4,0CU-0,1SN.

Tabela 18 — Dados obtidos no ensaio de compressibilidade da mistura Al-4,0Cu-0,1Sn.

Tensao de 1° Ensaio 2° Ensaio 3° Ensaio l\élgglsa Desvio
Compactagao (MPa) Dens.(g/cm?®) Dens.(g/cm3®) Dens.(g/cm?3) (g /cm3') Padrao
100 2,249 2,208 2,240 2,232  0,02170
150 2,415 2,387 2,389 2,397 0,01587
200 2,500 2,480 2,487 2,489  0,00997
250 2,559 2,550 2,558 2,556  0,00515
300 2,596 2,586 2,582 2,588 0,00711
350 2,615 2,611 2,613 2,613  0,00209
400 2,628 2,630 2,626 2,628 0,00183
450 2,631 2,646 2,629 2,635 0,00908
500 2,637 2,649 2,633 2,640 0,00848

Fonte: Autor

Figura 61 — Grafico de compressibilidade da mistura Al-4,0Cu-0,1Sn.
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A.6. CURVA DE COMPRESSIBILIDADE DA MISTURA AL-4,5CU-0,1SN.

Tabela 19 — Dados obtidos no ensaio de compressibilidade da mistura Al-4,5Cu-0,1Sn.

Tensao de 1° Ensaio 2° Ensaio 3° Ensaio l\élggisa Desvio

Compactagao (MPa) Dens.(g/cm?®) Dens.(g/cm3®) Dens.(g/cm?3) (g /cm3') Padrao

100 2,231 2,226 2,230 2,229 0,00294

150 2,387 2,388 2,398 2,391 0,00616

200 2,483 2,489 2,485 2,486 0,00330

250 2,547 2,557 2,562 2,555 0,00744

300 2,574 2,581 2,592 2,583  0,00901

350 2,596 2,606 2,608 2,603 0,00631

400 2,612 2,619 2,623 2,618 0,00590

450 2,621 2,628 2,633 2,627 0,00592

500 2,624 2,638 2,639 2,634 0,00820

Fonte: Autor
Figura 62 — Grafico de compressibilidade da mistura Al-4,5Cu-0,1Sn.
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