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Apresentaciao

No ambiente industrial existe uma busca intensa por materiais com melhores
desempenho que os materiais ja existentes no mercado, isso faz com que pesquisas nesse
sentido sejam muito interessantes, uma das vertentes mais utilizadas nessa area ¢ a producao
de materiais compdsitos, um tipo que vem ganhando uma relevante importancia sdo os
compositos de matriz metalica a base de cobre, porém, devido sua baixa resisténcia mecanica,
o que impede sua utilizacdo em algumas areas tecnoldgicas, uma matriz de ligas de cobre,
altamente condutora, precisa ser refor¢ada, causando o aparecimento de novos materiais
compodsitos com caracteristicas superiores. Para obtencdo das amostras foi feito um
planejamento fatorial de 2%, ou seja, houve uma variagio de pardmetros, for¢a aplicada na
compactagdo, a temperatura de sinterizagdo e a fracdo do reforgo dentro da matriz, podendo

assim, realizar um estudo para cada amostra buscando a melhor situacdo dentre elas.

O autor
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Introducao

Desde o inicio dos tempos, o ser humano se utiliza dos materiais para suprir
necessidades essenciais para sua existéncia. A medida que as civilizagdes foram se
desenvolvendo, acompanhadas das necessidades, elas foram descobrindo novos materiais de
acordo com o que precisavam; cada avango que ocorria correspondiam o uso ¢ o dominio de

uma nova matéria-prima.

Enquanto as sociedades iam avancando apareciam outras necessidades técnicas, assim
foram desenvolvidos novos materiais com propriedades superiores aquelas dos materiais antes
produzidos. Porém, o entendimento da relagdo entre a estrutura e propriedades dos materiais,
se deu apenas em tempos relativamente recentes, aproximadamente nos ultimos 150 anos.
Nesse cenario, desenvolveram-se muitos materiais diferentes, com caracteristicas unicas,

atendendo as necessidades da sociedade moderna. (CALLISTER, 2012)

Nesse contexto, dentre a grande diversidade de materiais desenvolvidos, ¢ importante
frisar os materiais compoésitos, que consistem em um material formado de, pelo menos, dois
constituintes de fases ou estruturas diferentes, os quais sdo ligados por uma interface que pode
ser constituida de outra fase, distinta dos componentes (FEREIDUNI; GHASEMI;
ELBESTAWI, 2019). Entdo, trataremos aqui especificamente dos compositos de matriz
metalica, estes sdo materiais inovadores que possibilitaram o desenvolvimento de novos
estudos na ciéncia e industria, possibilitando novos projetos e pecas para as mais diversas
aplicagdes, os quais atendem as relagdes custo x beneficio e garantem que as propriedades

desejadas sejam melhores ou iguais as dos materiais similares (PASSOS, 2006).

Em compdsitos de matriz metalica, na maioria das vezes, uma das fases tem a fungao
de reforgo, possibilitando aumento da resisténcia mecéanica ou dureza. Geralmente a produgao
utiliza técnicas da metalurgia do p6 (BRITO; MEDEIROS; LOURENCO, 2008). Um
constituinte bastante promissor como refor¢co em matrizes constituidas de ligas de baixa dureza,
que tem sido bastante estudado, sdo as ligas quasicristalinas, visto que, desde a sua descoberta,
o interesse em entender suas propriedades fisicas visando emprega-los em diversas aplicacdes

tecnoldgicas vem crescendo (SILVA, A, K, 2019)

Os materiais quasicristalinos tém propriedades tais como: resisténcia ao desgaste, baixo
coeficiente de atrito, alta dureza, baixa energia de superficie, propriedades elétricas e térmicas

incomuns para materiais metalicos, estabilidade térmica em altas temperaturas (ZEDADRA et
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al.,, 2019). A grande questdo estd na sua fragilidade em temperatura ambiente, o que
impossibilita a sua utilizagao em materiais estruturais. Por isso, procuraram-se alternativas para
contornar essa fragilidade, devido as suas caracteristicas importantes. A solugao encontrada foi

utiliza-lo como refor¢o em uma matriz ductil (LEE et al., 2016).

O método de processamento dos materiais compo6sitos, principalmente os metalicos,
ocorre por meio da metalurgia do pd, onde o p6 metalico ¢ submetido a compactagdo e
sinterizagdo posteriormente. Os produtos fabricados por metalurgia do p6 apresentam como
caracteristicas pegas complexas e de alta precisdo, utilizadas em grande escala nos mais
variados setores de madaquinas, veiculos e equipamentos, podem ser mais eficientes e
econdmicos (CHIAVERINI, 2001). Através desse método, qualquer tipo de liga e reforgo
podem ser usados para a fabricacdo de compositos de matriz metélica, esse processo também
pode ser realizado a uma temperatura mais baixa, minimizando, assim, a rea¢do entre os dois
componentes do compdsito. Por meio da metalurgia do p6, compdsitos alcangam uma maior
resisténcia em altas temperaturas do que as ligas convencionais. Além disso, compositos com
alto teor de reforgo pode ser fabricados por este método, o que aumentara o médulo eléstico ao

reduzir o coeficiente de expansdo térmica (PATIL et al., 2018).

Um tipo de compdsito que tem ganhado grande importancia, nos Ultimos anos, para
varias aplicagdes tecnolodgicas, € o compdsito com matriz de cobre e suas ligas, muito por suas
propriedades bastante Tteis e interessantes para a industria. O cobre possui baixa resisténcia
mecanica e ¢ altamente condutor, assim, um refor¢o se torna necessario, €-novos materiais
compdsitos com caracteristicas superiores podem ser desenvolvidos. Particulas dispersas que
sdo insoluveis na matriz a base de cobre e termicamente estaveis a altas temperaturas, estao
sendo bastante estudadas como fase constituinte de refor¢o. Compdsito com matriz a base de
cobre refor¢ado com particulas, oferecem melhorias desejaveis em propriedades mecanicas,
particularmente em altas temperaturas, tais como: resisténcia, propriedades de tracdo e

resisténcia ao desgaste (ZEDADRA et al., 2019).

Diversos tipos de produtos a base de cobre, bronze, por exemplo, podem ser fabricados
através do processo de metalurgia do p6 como, por exemplo: filtros, mancais porosos, materiais

para fric¢do, contatos elétricos e pecas estruturais (BARBOSA, 2014).

O bronze ¢ utilizado para produ¢do de mancais, que sdo elementos de maquinas
utilizados entre duas pegas rigidas em movimento, tendo como principal funcdo separa-las,

minimizando o contato e o atrito proveniente entre ambas, substituindo o atrito seco pelo atrito
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viscoso, possibilitando a operagdo de equipamentos com menor temperatura ¢ menor perda de
energia, atribuindo-se ao sistema maior vida util e confiabilidade (WOLF; AFONSO, 2014). E
preciso destacar que o desgaste desses mancais, provocado pela interagdo de superficies, ¢
preocupagdo corrente no ambiente industrial em fun¢do da vida 1til do material, haja vista que
a perda progressiva de massa, pode acarretar danos superficiais e alteragdes dimensionais,
levando a um comprometimento da operacionalidade dos componentes envolvidos, e,
consequentemente, do equipamento do qual constituem elementos essenciais (GARCIA, A.;

SPIM; SANTOS, 2017).

Geralmente o elemento chumbo ¢ adicionado ao bronze, em alguns casos, com o intuito
de melhorar a usinabilidade, bem como a diminui¢ao do coeficiente de atrito, beneficiando na
lubrificagdo a seco. Todavia, o processo de obtengao do chumbo, que envolve a fundi¢dao do
metal, ¢ considerado uma fase de elevado risco de intoxicacdo, devido a exposi¢ao que sofre o
trabalhador ao fumo metalico proveniente do material na fase liquida (ZEDADRA et al., 2019)
Levando em consideragdo essa dificuldade imposta na utilizagdo do chumbo em liga ao
bronze, uma das principais saidas ¢ adicionar materiais particulados em matrizes de bronze para
melhorar as propriedades do metal (MACHADO, 2019) Particulas quasicristalinas se
apresentam com potencial para formar um composito de matriz de bronze de melhores

propriedades ao desgaste.

Editora e-Publicar — Andlise das varidveis do processo para obtencdo de composito bronze- n

quasicristal




Objetivos

Objetivos geral

Desenvolver um compdsito de matriz de bronze refor¢ado com liga quasicristalina,
atravésda metalurgia do p6 em duas composicoes, fazendo uso de um planejamento fatorial,
com variacdo da temperatura de sinterizagdo e carga de compactagdo, para determinar a

condicdo que resulta em um material de melhores propriedades

Objetivos especificos

e Utilizar uma liga atomizada do sistema AlCuFe para dar origem a uma liga

quasicristalinadurante o processamento do composito de matriz de bronze via metalurgia do
po;
e Obter a melhor condigdo de processo utilizando planejamento fatorial 2° com variagdes

decomposi¢do, carga de compactacao e temperatura de sinterizagao;

e Produzir aliga de reforgo quasicristalina durante a sinterizagdo do composito a fim de

eliminaruma etapa do processo;
e Determinar a distribui¢dao do refor¢o na matriz a partir de microscopia.

e Definir densidade e porosidade do composito nas diversas composi¢des para

correlacionarcom as propriedades.
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Referencial tedrico
LIGA Cu-Sn

De acordo com Askeland e Wright (2010) o bronze ¢ obtido a partir da unido quimica
entre o cobre (Cu) e o estanho (Sn). O cobre ¢ um metal monofésico ductil que pode ser
endurecido por trabalho a frio, sua microestrutura Cubica de Face Centrada (CFC) possibilita

sua 6tima ductibilidade junto com elevado coeficiente de encruamento.

O estanho possui alto poder para reforcar o cobre por meio de solugdo solida. Bronzes
de estanho, muitas vezes sdo chamados de bronzes de fosforo, pois podem conter até 10% Sn e
permanecer monofasico. No diagrama de fase prevé que a liga contera o composto Cu3Sn (g);

no entanto, a cinética da reacao € tao lenta que o precipitado pode nao se formar (ASKELAND;

WRIGHT, 2010).

Figura 01 - Diagrama de fase binario do sistema cobre-estanho.
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Fonte: (ASKELAND; WRIGHT, 2010).

A liga formada pode conter outros elementos na sua estrutura em menor composi¢ao,

aluminio, chumbo, silicio, fosforo e manganés, dando origem a variagdes diversas de bronzes
(CALLISTER, 2012).

Porém, o bronze (90Cu-10Sn) ¢ produzido a partir dos pds elementares de algumas ligas

como ferro e carbono. Alguns componentes estruturais, contudo, que exigem densidades
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superiores a 7,0 g/cm? sdo fabricados a partir de pos-ligados. De acordo com a ASTM B-255,

a tabela Ol mostra a composi¢do dos componentes presentes no bronze sinterizado

(CHAVERINI 2001).
Tabela 01 - Elementos contidos no bronze.
Componente Composicao
Cobre 87,5-90,5
Estanho 9,5-10,5
Carbono Max 1,75
Ferro Max 1,00
Outros Elementos Max 0,50

Fonte: (CHIAVERINI, 2001).

Sinterizacao do bronze

O processo de sinterizacdo do bronze via metalurgia do po, pode ser feito em trés
estagios, esses serdo determinadas de acordo com o processo empregado. A figura 02 mostra
arelacao do estagio de temperatura e tempo, onde podemos ver uma densificacao do pd de
cobre por esse processo. E importante lembrar que existem outros fatores que envolve o
aumento oudiminui¢do da densificagdo e porosidade nesses materiais, por exemplo na figura
03, onde mostra um grafico em fungdo da temperatura de sinterizacdo. Podemos observar que
com o aumento da temperatura de sinterizagdo ha um aumento de porosidade e

consequentemente, menor densificacdo, a partir de temperaturas proximas a 790° C.

Figura 02 - Efeito da temperatura de sinterizagdo ¢ tempo nadensidade dos compactados de p6 de cobre.

T

% [12%7'—;”3:&"
(1652°F | 850°C
7 P /15&2‘F]
/ / /wc
72°F
A7 e
/ / / /m-l:
/ [13}2“F]I

G P

i
h

2
N

Denuﬁat;e relativa, %
N
N
N

\

Tempo, min

Fonte: (JOSEPH, 1999).
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Figura 03 - Efeito da temperatura de sinterizagdo nas propriedadesfisicas do bronze 90Cu-10Sn - 2C.
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Fonte: (JOSEPH, 1999).

Sinterizagao de p6 de cobre

Sabemos que o bronze ¢ uma liga composta cobre e estanho. Na de cada de 40, p6s de
cobre estavam disponiveis através de varias rotas de fabricagdo. Sua alta pureza e baixa
estabilidade de 6xido permitiram a sinterizacdo sem complicacdes de 6xidos de superficie.
(GOETZEL, 1943) avaliou a sinterizagdo de cobre para refletir sobre a maturacdo da
sinterizagdo, ele contou com pos de cobre reduzidos e eletroliticos submetidos a uma matriz
experimental que incluia tipo de particula, densidade verde (pressao de compactacao),
temperatura de pico, tempo de espera e atmosfera. Seus experimentos incluiram pressoes de
compactacdo de 70 a 620 MPa, varia¢des de temperatura de sinterizagdo de 600 a 900-C (873
a 1173 K), tempos de espera de 1 a 16 h e atmosferas de vacuo ou hidrogénio. As variaveis de
resposta incluiram densidade, dureza, resisténcia, ductilidade, condutividade elétrica,
resisténcia a fadiga, resisténcia ao impacto e resposta a deformagdo. (GOETZEL, 1943),
delineou a combina¢do de temperatura, tempo e pressdo associada a 100% de densidade. A

pressao de compactagdo teve a maior influéncia.

.
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Figura 04 - Influéncia da pressdo de compactagdo naspropriedades do cobre sinterizado a 750-C (1023 K), 10
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0,5 ? _
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0
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Fonte: (GERMAN, 2014).

Curiosamente, em experimentos realizados a 750-C (1023 K) usando pressdo de
compactacao de 350 MPa, a densidade sinterizada aumentou, mas a resisténcia sinterizada caiu
de 97 MPa em 6 horas de retencdo para 89 MP em 15 horas de retencdo. A otimizacao de
propriedades mecéanicas e elétricas dominou sua pesquisa, em oposi¢ao a qualquer busca pelos

mecanismos de sinterizagao.

Em 1942, foram identificados resultados anomalos de sinteriza¢ao; compactos de cobre
incharam sob certas condigdes de queima (GERMAN, 2014). Isso ¢ evidente na Figura 05. Os
detalhes do processamento ndo sdo fornecidos, mas o inchago varia com a densidade do
verde. Atualmente, o inchamento ¢ atribuido a reacdes gasosas atrasadas até 600°C (873K)

(JOHN, 1942).
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Figura 05 - Densidade sinterizada para cobre prensado a 550MPa e 2760 MPa, sinterizado em varias
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Fonte: (GERMAN, 2014).

A pressdo de compactagdo mais alta causa inchago nas temperaturas mais altas,
resultando em uma densidade final mais baixa. Os primeiros estudos ndo racionalizaram o

inchaco as reagdes de gas e suspeitaram de algum mecanismo novo.

No trabalho de (LIN; HWANG, 2010), podemos observar possiveis causas e efeitos da
diminui¢do na densificagdo dos corpos de prova apds sinterizagdo. Pds de cobre atomizados, de
formato esférico, foram utilizados neste estudo para eliminar a complexidade causada por
variagdes no formato do po, como o travamento mecanico entre pés com formato irregular.
(LIN; HWANG, 2010), atribui esse efeito a duas causas no processo de sinterizagdo, ao
aprisionamento de gas durante a compactagdo que expande durante a sinterizagdo, o outro fator
que influencia é o tamanho das particulas de cobre. No trabalho foi comprovado que o gas
aprisionado causa o inchamento das particulas de cobre como visto na figura 06 também foi
observado em seu trabalho, que pos finos possuiram menor inchamento e consequentemente
possuiam maior densificagdo em comparacao a particulas maiores sinterizadas sobre os mesmos

parametros.

Figura 06 - Microscopia eletronica de pé de cobre que sofreuexpansdo apos a sinterizagao.

Fonte: (LIN; HWANG, 2010).
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Aplicabilidade do bronze

Embora o bronze seja uma das ligas mais antigas conhecidas pela humanidade, ainda é
de grande uso em varias aplicagdes. Além de obras de arte, como esculturas de bronze e
instrumentos musicais, o bronze ¢ de significativa relevancia tecnologica em varias
aplica¢des, incluindo conectores elétricos, bem como molas e rolamentos de alta precisdo.
Além disso, gragas a excelente resisténcia a corrosdo da agua do mar, o bronze ¢ amplamente
utilizado em aplicagdes maritimas (por exemplo, para sistemas de propulsao e manuseio de
agua do mar) (SCUDINO et al., 2015). As Ligas bindrias de Cu-Sn também sdo aplicadas
extensivamente nas industrias mecanica e eletronica por causa de suas excelentes
propriedades, como alta resisténcia e condutividade térmica, excelentes resisténcias ao

desgaste e boa soldabilidade (ZHAI et al., 2012).

Ligas quasicristalinas

No ano de 1982, os quasicristais foram descobertos por acaso em um estudo feito pelo
pesquisador Shechtman, onde o mesmo estava analisando materiais metalicos, utilizando ligas
de Aluminio com 10 a 14% de Manganés , solidificadas por meio de um resfriamento rapido,
aestrutura cristalina dessa nova classe e material possuia caracteristicas de um so6lido com
ordem de orientacdo de longo alcance e sem ordem de translagio (SHECHTMAN et al.,
1984). Este fenomeno foi chamado de quasicristalinidade, pois ando existia uma defini¢ao
que abrangesse essa nova classe de materiais solidos ordenados, e, como consequéncia, a
definicdo de “cristal”, dada pela Unido Internacional de Cristalografia, foi alterada

(ZEDADRA et al., 2019).

Os quasicristais sdo cristais cujo ordenamento atdmico ¢ quase- periddico com
estruturasbastante complexas, quase-periodicidade com simetrias rotacionais estruturais (5, 8,
10, 12) ndopermitidas pela cristalografia classica. Possuem unidades estruturais dodecaedral,
octogonal, icoesadral ou triacontraedral ao invés de células unitarias convencionais como nos

cristais (PASSOS, 2006).
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Figura 07- Poliedros: Dodecaedral, octogonal, icoesadral e triacontraedral.

Fonte: (Passos, 2006).

Para a obtengdo dessas ligas quasicristalinas é necessario precisdo da composi¢ao
quimica dos constituintes, ja que a existéncia das mesmas estd contida em uma faixa
composicional muito estreita, como visto na figura 03. Essa fase ¢ formada a partir de uma

reacdo peritética, das fases f2- (AlFe3) com o liquido remanescente, ¢ representada pela letra

Y (psi) a qual estd contida numa regido média do diagrama terciario Al-Cu-Fe

(CAVALCANTE,2011).

Grande parte das suas ligas quasicristalinas ¢ metaestavel, e algumas sdo estaveis tendo
a maioria como base o aluminio. podem ser utilizados processos convencionais de equilibrio,
como fusdao e solidificagdo. Alguns métodos que promovem a formacdo das ligas sao
solidificagdo rapida, moagem de alta energia, evaporagdo e solidificagdo lenta. No método de
solidificagcdo lenta, ocorre a fundi¢do dos elementos e nota se a existéncia tanto de fases

cristalinas e fases quasicristalina (DE LIMA, 2011).

Editora e-Publicar — Andlise das varidveis do processo para obtencdo de composito bronze-
quasicristal




Figura 08- Diagrama constitucional aluminio-cobre-ferro.
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Mesmo as ligas quasicristalinas e ligas cristalinas apresentando composi¢des quimicas
muito proximas entre si, estes materiais possuem comportamentos diferentes. As ligas
quasicristalinas apresentam caracteristicas “especiais” quando comparados aos seus ‘“parentes
proximos” cristais convencionais. Dentre suas principais caracteristicas as propriedades
superficiais chamam bastante aten¢do onde se pode citar: baixa energia superficial, baixo
coeficiente de atrito, baixa molhabilidade. As ligas quasicristalinas oferecem boas resisténcia a
corrosdo e oxidacao, além de baixo coeficiente de expansao térmico, alta dureza. No entanto,
exibem alta fragilidade restringindo assim suas aplicagdes. A fragilidade se deve a auséncia
deplanos de escorregamento comum em ligas metalicas cristalinas ducteis (KIM et al., 2001;

ROUXEL; PIGEAT, 2006).

Sintese de quasicristais

A formacdo de quasicristais estaveis pode normalmente ser prevista por diagramas de
fase de equilibrio. Eles podem, portanto, ser preparados por processos de equilibrio
convencionais utilizando procedimentos de fusdo e solidificagio (SORDELET; DUBOIS,

1997). Em contraste, a fase metaestavel encontra-se em um estado de desequilibrio que, apesar
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de poder persistir por muito tempo, ndo pode ser tratado por regras de equilibrio termodinamico,
portanto, quasicristais metaestaveis s6 podem ser obtidos empregando métodos mais avancados

(CALLISTER, 2013).

Geralmente, o processo de fundigdo ¢ realizado sob vacuo ou atmosfera inerte, uma vez
que muitas ligas, incluindo ligas de Al-Cu-Fe, capazes de formar fases quasicristalinas sio
facilmente oxidadas (DE LIMA, 2011). Para a maioria das ligas e composi¢des conhecidas, as
fases quasicristalinas se formam por solidificagdo peritética de fases cristalinas de alta
temperatura que reagem com o liquido residual. Este processo ¢ necessariamente lento e, mais
comumente, algum constituinte cristalino ¢ retido na amostra a temperatura ambiente junto com

o quasicristal (HUTTUNEN-SAARIVIRTA, 2004).

Ainda, segundo (HUTTUNEN-SAARIVIRTA, 2004), Para superar as dificuldades
ligadas a coexisténcia de fases cristalinas e quasicristalinas, uma mistura de p6 da composi¢ao
desejada pode ser sinterizada acima da temperatura de reagdo peritética. A sinteriza¢do ¢ uma
técnica simples para preparar amostras em massa de microestrutura controlada, incluindo
amostras icosaédricas de Al-Cu-Fe monofasicas de composicao estequiométrica (SORDELET;
DUBOIS, 1997). O material puramente quasicristalino nem sempre pode ser fabricado por
processos convencionais de fundicdo e tratamento térmico. Em vez disso, as técnicas de

solidificagdo rapida do fundido podem ser aplicadas (KIM et al., 2001).

O sistema Al-Cu-Fe e a formacao da fase quasicristalina durante a sintese
O sistema Al-Cu-Fe em equilibrio

(BRADLEY, A. J., GOLDSMITH, 1934), foram os primeiros a revelar a area de
formagao composicional ¢ as relagdes de fase da fase icosaédrica quasicristalina no sistema
ternario Al-Cu-Fe, eles relataram a formagao de uma fase icosaédrica (desconhecida) resultante

de uma reacdo peritética entre a fase -AlFe3 e o liquido remanescente (Figura 03).

Ja (GUIL, J., WANG, J., WANG, R., WANG, D., LIU, J., & CHEN, 2011), enfatizam
que a composicao de cada uma das fases ¢é diferente nas diferentes ligas. Isso ocorre porque a
fase icosaédrica ¢ atingivel dentro de uma faixa de composi¢do de algumas porcentagens

atOmicas.

No trabalho de (LEE et al., 2001), que estuda a liga de composi¢ao Al62Cu25.5Fel2.5,
apods o tratamento térmico a 750 °C por 3 h, foi obtida uma estrutura icosaédrica monofasica,

enquanto o tratamento a 850 °C por 3 h produz uma estrutura onde a fase icosaédrica coexiste
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com as fases cristalinas. Assim, de acordo com o estudo, nenhuma estrutura icosaédrica

monofasica é obtida em Al62Cu25.5Fel2.5 sem tratamentos térmicos adicionais. Assim, do

ponto de vista do engenheiro de materiais, a manuten¢do da microestrutura tipica para uma

temperatura de 750 °C durante o processo de solidificacdo rapida seria mais benéfica, uma

vezque a area de estabilidade da fase icosaédrica unica ¢ a mais ampla entre as temperaturas

estudadas (HUTTUNEN-SAARIVIRTA, 2004).

Caracteristicas da superficie de quasicristais de Al - Cu - Fe

As energias de superficie dos quasicristais, especialmente dos quasicristais de Al —
Cu-Fe, sdo bastante baixas (PARK et al., 2005). Em termos de medi¢des de angulo de
contato, as superficies quasicristalinas se comportam mais como materiais ligados

covalentemente do quecomo metais (GIERER et al., 1997).

A baixa energia superficial dos quasicristais ¢ refletida em seu baixo coeficiente de
atrito. O coeficiente de atrito permanece essencialmente baixo para quasicristais de Al-Cu-
Fe (HUTTUNEN-SAARIVIRTA, 2004). Suas propriedades de fric¢do de superficie sdo

equivalentes as dos materiais mais duros.

De acordo com (ZHANG et al., 1999), os coeficientes de atrito da fase
quasicristalina AI-Cu-Fe e seus aproximados cristalinos s3o um ter¢o do aco comercial de
baixo carbono, e obaixo coeficiente de atrito ndo estd apenas relacionado aos altos valores
de dureza e modulo deYoung dos quasicristais, mas principalmente as reduzidas interagoes
eletronicas da superficie. As ligas quasicristalinas estaveis podem ser usadas em
temperaturas mais elevadas, mantendo suas caracteristicas e propriedades relacionadas
com a estrutura quasicristalina e sdoadequadas para o uso em barreiras térmicas, que sao
aplicadas em elevadas temperaturas. As ligas metaestaveis, ndo sao apropriadas para tal

aplicagdo (WOLF; AFONSO, 2014).
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Fonte: (HUTTUNEN-SAARIVIRTA, 2004).

A fase icosaedral (i) quasicristalina de Al-Cu-Fe existe apenas em uma faixa de
temperatura restrita entre 750°C e 850°C ou em uma composi¢do que deve ser muito bem
definida, aproximadamente Al62 Cu25,5 Fel2,5. Para essa determinacdo os principais fatores
nestesistema se basearam, sobretudo, na analise da estrutura quasiperiodica, das propriedades
da massa, da superficie e da possibilidade do crescimento das fases quasicristalinas de forma
unica(SONG, KIM, et al., 2001). Recentemente, a partir do sistema Al-Cu-Fe, estudou-se os
efeitosdas adi¢des elementares nao metalicas, como oxigénio e boro na estrutura e estabilidade
da faseicosaédrica. Varios estudos empregam a técnica de moagem de alta energia para a
fabricagdo dessas ligas, principalmente para a liga Al-Cu-Fe, na qual se observa a necessidade

de um tratamento térmico de recozimento posterior a moagem (WOLF e AFONSO, 2014).

Liga quasicristalina em matriz metélica

A utilizagdo de liga quasicristalina como refor¢o em matriz metalica proporciona
melhorias consideraveis na matriz em uso. No estudo de (MORDYUK et al., 2013), utilizou a
liga AlCuFe com refor¢o em uma matriz de Al-6Mg, trabalho este semelhante ao que sera feito
aqui. Os resultados mostraram que houve um aumento significativo da micro dureza na
superficie endurecida e refor¢ada do compdsito e melhorou a resisténcia a fadiga e crescimento
de trincas no material. Semelhante ao trabalho de (SHAITURA; ENALEEVA, 2007), que
também fez uso da liga AlCuFe quasicristalina como reforgo, mas agora com matriz de cobre
e obteve resultados significativos nas propriedades tribologicas e diminuicdo de poros na

estrutura.
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Em seu estudo (GUO et al., 2015), mostrou que com o aumento da quantidade de liga
quasicristalina na matriz CuSng a dureza do material ¢ elevada, pois a quantidade do reforgo
limita de forma significativa a deformacao plastica da matriz. A figura 10 mostra que o aumento

da dureza nesse caso ¢ diretamente proporcional ao aumento de quasicristal.

Figura 10 - Microdureza do compdsito CuSn8refor¢ado com QC.

180
160 =

£ ol

@

FBF] 1

o

- 1

& 100 _[,x'

g +.,_———

= wl
el

CuSn@ ace Q38 QC5T

Fonte: (GUO et al., 2015).

Aplicagdes da Liga Quasicristalina

Esse material consiste em uma classe intermediaria entre os materiais cristalinos e
amorfos, isso faz com sejam elemento de varias pesquisas que buscam fazer uso deste material
no ambiente industrial, principalmente como revestimento dadas as suas caracteristicas, as
principais sao elevada dureza, baixa condutividade elétrica e térmica, resisténcia ao desgaste e

baixa energia superficial (CAVALCANTE, 2011).

J& ¢ sabido que suas propriedades sdo surpreendentes e grande relevancia para a ciéncia
moderna, e essas propriedades tém proporcionado sua aplicabilidade em amplas areas, indo da
aplicacdo em area aeroespacial até areas da medicina. Outras aplicagdes possiveis sdo as ligas
que possibilitam a constru¢ao de novos equipamentos e pecas com maior durabilidade e menor
fric¢do e, devido as suas propriedades de baixo coeficiente de atrito e maior resisténcia ao
desgaste, usadas em peca automobilistica e de aviagdo. Ademais, testes t€ém sido realizados
procurando utilizar as ligas quasicristalinas para substituir o teflon em revestimentos
superficiais de utensilios domésticos, por proporcionar uma resisténcia ao risco, desgaste e

dureza superior do material usualmente empregado (LIMA, 2011).

Sordelet e Dubois (1997), deu outras aplicacdes para a liga quasicristalina, uma delas
foi a aplicagdo em dispositivos em dispositivos de conversdo de calor em energia, tendo em

vista seu elevado potencial de suportar elevadas temperaturas e resisténcia ao desgaste, o
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principal exemplo dessa aplicagdo sdo os motores de explosao.

Dentre as limitagdes dos quasicristais, esta dificuldade de ser trabalhado em sua forma
macica devido sua elevada dureza, limitando-o ao uso em forma de p6 para utilizacao de reforco

de compositos e revestimentos de superficie (SILVA A.K.B., 2018).

Como os quasicristais apresentam baixa energia superficial, também possuem baixa
molhabilidade, isso €, a capacidade de um material se espalhar na superficie de outro formando
uma gota e esse ¢ um dos principais problemas que dificultam a producdo de materiais
compositos, visto que a eficiéncia desses depende diretamente da interacdo ou molhamento que
a matriz apresentara diante do reforco quasicristalino, além de ser de grande importancia a
interagdo com o meio em que ira ser exposto, por exemplo o uso como revestimento de
tubulacao de petroleo. No entanto, estudos recentes revelaram evidéncias, em pequena escala,
de interdifusdo entre a matriz e as particulas quasicristalinas de um compdsito

Aluminio/Quasicristal (PASSOS, 2006).

Compdsitos com matriz metalica

Materiais Compdsitos produzidos por meio de diversas técnicas possuem alta relagao
resisténcia/peso quando comparados a outros metais. Para substituir varios materiais
tradicionais para varias aplicagdes de engenharia, os compdsitos t€ém uma opgao atraente devido
a sua resisténcia a danos e propriedades de rigidez. Além disso, possui algumas propriedades
importantes, como menor peso, alta resisténcia térmica e ao desgaste, excelente propriedade de
fadiga. As propriedades desejadas para uma aplicag@o especifica podem ser obtidas pela adig@o

proporcional adequada de refor¢o com metais adequados (RAMNATH et al., 2021).

Entre os maiores problemas enfrentados pelas aplicagdes dos compdsitos de matriz
metalica na industria esta a proporcionalidade entre a resisténcia dos compdsitos de matriz
metalica e seu custo, logo, os processos em estado s6lido sdo os mais utilizados, entre eles a

metalurgia do p6 e a prensagem isostatica a quente sao os mais utilizados (ATTIA, 2001).

Nesse mesmo estudo citado acima, Attia (2001), diz que o aumento da resisténcia se
deve a reducao dos defeitos associados a presenca da fase dura, enquanto o baixo custo ¢
resultado do uso de uma menor quantidade da fase dura, e ainda menciona que ao aquecer o
compdsito de matriz metalica que foram obtidos pela rota da metalurgia do p6 até uma
temperatura acima da temperatura de fusdo da matriz em uma matriz adequada leva a uma boa

adesao entre a matriz e o reforgo.
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Composito reforcado com Quasicristal

Com interesse de aproveitar as boas propriedades superficiais dos quasicristais,
diminuindo, no entanto, sua fragilidade, uma possibilidade seria usar esse material como
reforco em matrizes ducteis. Uma das alternativas de matrizes ducteis seria utilizar um
polimero ou um metal dictil como matriz e quasicristais como refor¢o. As pesquisas se
encontram em desenvolvimentos e ainda hd um numero limitado de artigos publicados nesta
area, no entanto, trata-se de um material promissor. Em alguns estudos recentes, percebeu-se
um ganho significativo na resisténcia ao desgaste, quando comparado a matriz pura, o que pode
ser justificado devido as excelentes propriedades tribologicas apresentadas nas ligas
quasicristalinas. Estes compositos apresentaram também algumas modifica¢des positivas em

suas propriedades termoquimicas (SILVA, A, K, 2019).

Uma dificuldade na aplicagdo dos quasicristais estd na sua limitagdo quanto as
caracteristicas de baixa adesividade (SILVA, 2018). Neste sentido, alguns trabalhos vém sendo
realizados no desenvolvimento de compositos utilizando cargas metalicas quasicristalinas em
matrizes ductéis, visto que estas apresentam consideraveis propriedades adesivas e melhores
propriedades mecanicas que o quasicristal puro. Esta seria uma possivel solu¢do de uso como
revestimentos em substratos retificados mais especificamente, estudos mostraram que a
fabricacdo de compositos de quasicristais Al-Cu-Fe com resina ep6xi ocasionou melhorias em
algumas propriedades, como o aumento da resisténcia ao desgaste e a abrasdo de ago
(SORDELET; DUBOIS, 1997). As propriedades adesivas de compositos constituidos de resina
epoxi reforcado com variadas propor¢des de quasicristais foram estudadas e observou-se que
os compositos estudados com 25% de quasicristal apresentaram melhores propriedades
adesivas do que a matriz pura. Ainda, observou-se que o comportamento térmico € mecanico
da resina epoxi ¢ bastante influenciado por alguns fatores como o tipo, o tamanho, a forma

dasparticulas e a quantidade de refor¢o metalico (ANDRADE; CAVALCANTE, 2019).

Metalurgia do po
Historico e definicao

Antigamente a metalurgia do p6 era chamada de arte perdida, mesmo sendo um processo
antigo a sinterizac¢ao de pds passou muito tempo esquecida, vindo novamente a tona no século
XVIII, visando a producao de pegas a partir de pd de platina, na Europa. Para a produgao dessas

pecas, que no momento ndo era possivel utilizar a fundi¢do tradicional, por causa do ponto de

fusdo muito elevado, 1770°C. no século XX foram desenvolvidas técnicas para producdo de
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pecas de Molibdénio (2610°C) e Tungsténio (3410°C) através de metalurgia do po
(NABOYCHENKO; MURASHOVA; NEIKOV, 2009).

A metalurgia do p6 ¢ uma tecnologia de evolucdo continua e rapida, que abrange a
maioria dos materiais metélicos e ligas, ¢ uma ampla variedade de formatos. E um método
altamente desenvolvido de fabricagdo de pecas ferrosas e ndo ferrosas bastante confiavel.
Criada pela mistura de pos elementares ou de liga e compactando a mistura em uma matriz, as
formas resultantes sao entdo aquecidas ou “sinterizadas” em um forno de atmosfera controlada

para ligar as particulas metalurgicamente (PANDA et al., 2018).

Metalurgia do pé € um processo metalurgico usado na fabricagdo de materiais que se
difere dos processos tradicionais, pois envolve materiais metalicos e ndo metalicos na forma
de p6, como matéria prima no processo de produgdo, além disso esse método de fabricagao,
agrega e desenvolve propriedades mecanicas ao composito obtido no final (DELFORGE et al.,

2007).

A produgdo de pegas através desse método, tem como inicio a producido dos pos do
material desejado, que pode ser feito por diversos métodos, um dos mais conhecidos ¢ a
moagem de alta energia, para uma melhor compactagdo dos elementos (AKHTAR et al., 2018).
Em seguida ¢ feito um tratamento de densificacdo dos pos para densificacdo do material que ¢
feito em uma temperatura inferior a temperatura de fusdo do metal de base, porem alta o
suficiente para que haja ligagdes entre os atomos das particulas vizinhas do material como um

todo (DIAS et al., 2017).

Etapas do processo de fabricacdo por metalurgia do p6

O processo da metalurgia envolve quatro etapas fundamentais: a obtencdo, a mistura,
compactagdo e a sinterizagao dos pds, na primeira etapa tem-se a obtengao do p6 que pode ser
feita por meio de processos mecanicos, quimicos, fisicos e fisico-quimicos, sendo os principais
a atomizacao, reducdo, pirdlise, eletrdlise, corrosdo e moagem. A escolha do método adequado
depende da forma, tamanho e distribuicdo dos grdos desejada (BRITO; MEDEIROS;
LOURENCO, 2008). A etapa de mistura ¢ geralmente feita por métodos mecanicos com a
ajudada misturadores. Na etapa de compactagao, o p6 ¢ colocado em uma matriz, que contém
o molde da peca desejada, dentro de uma prensa de compressao onde possa ser controlada a

forca necessaria e, entdo, a compactacao ¢ provocada pela acdo das pung¢des superior e inferior

ao mesmo tempo e a temperatura ambiente. A compactacdo gera o compactado verde, que ¢é
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uma peg¢a muito fragil com o formato final ou aproximado da pega que sera fabricada, ¢ o
manuseio inadequado do mesmo pode esfarelar a peca (MARCHEZAN, R.; MAHMUD
AHMAD, A.; ANTONIO THESING, 2020). A etapa de sinterizacao ¢ uma etapa funda mental,
nela o material compactado, ou seja, o material verde, passard por aumento de temperatura
proéximo e abaixo da temperatura de fusdo visando a ocorréncia das reagdes quimicas
necessarias, controle de porosidade e densidade, resisténcia e dureza para a aplicacao desejada

(CHIAVERINI, 2001).

Figura 11- Representacdo esquematica do processo de metalurgia do po.
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Fonte: (FOGAGNOLO, 2000).
Obtencao dos pos

Podemos utilizar diversos processos para obtencao dos pds; o método sera determinado
de acordo com as propriedades do material e as caracteristicas que se quer para o pd, como, por
exemplo, o tamanho, a forma e a distribuicdo dos graos na producao da peca. Os principais

métodos sao: mecanico, quimico, fisico e fisico-quimico.

Os métodos mecanicos sdao indicados para serem utilizados com metais duros e
quebradicos, frageis ou fragilizados por algum processo anterior, os demais métodos sdo mais

especificos de acordo com seu uso posterior (CHIAVERINI, 2001).

Meios de caracterizacao quimica e morfolégica dos pés empregados na técnica

Antes da fabricacdo em si ¢ necessario um estudo sobre as caracteristicas do p6 que sera

utilizado. Um dos maiores desafios na fabricacdo de compdsitos via metalurgia do p6 € a
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distribuicdo uniforme das particulas de refor¢o em toda a matriz. devido as forgas de atragao
como por exemplo as de van der Waals entre nanoparticulas e a forte tendéncia de aglomeragao

das particulas de refor¢o dentro da matriz (FEREIDUNI; GHASEMI; ELBESTAWI, 2019).

A distribui¢do de tamanho de particula e morfologia do p6 afetam diretamente as
propriedades finais da peca fabricada, se as condi¢des iniciais forem criticas, isso implicara em
defeitos posteriores, como na rugosidade da superficie da peca, uniformidade, porosidade,
microestrutura, defeitos estruturais, propriedades mecanicas e precisao dimensional (ALI et al.,
2018; SUTTON et al., 2017). Assim esses parametros do pd devem verificados antes do
processo de fabricagdo das pegas (SAYEDAIN; EKRAMI; BADROSSAMAY, 2021).

No que diz respeito a quimica das particulas, o difratograma de raio x é o mais utilizado
para identificacdo das fases presentes, para a caracterizagdo morfologica, dimensional e
geométrica pode ser feita através de microscopia eletronica (SAYEDAIN; EKRAMI;
BADROSSAMAY, 2021).

Figura 12 - Padrdo de difracdo de raios-X do nanocomposito Ti64 / CaP.
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Fonte: (SAYEDAIN; EKRAMI; BADROSSAMAY, 2021).
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Fonte: (SAYEDAIN; EKRAMI; BADROSSAMAY, 2021).

Misturas dos p6s

Essa etapa visa a obtencdo de uma o6tima homogeneizagdo da mistura de poés entre
materiais diferentes ou entre tamanhos de particulas, visando evitar aglomeragao ou segregacao
das particulas, além de determinar composi¢des. Geralmente essa etapa ¢ feita em moinhos,
cuja o modelo dependera do tipo de material estd sendo utilizado; o tempo € um fator crucial
nesse processo tendo em vista que de acordo com ele, podemos determinar o quanto

homogeneizado est4d o material.

A determinagdo do tempo para uma boa distribuicdo ¢ uma tarefa dificil, j4 que na
maioria das vezes faz-se necessario uma andlise experimental para cada caso; Chiaverini
(2001), sugere um tempo entre 5 a 30 minutos e explica ainda que o tempo ideal ¢ aquele em
que se consegue uma mistura completa e se mantém a mesma densidade aparente em todas as

cargas.

Devemos levar em consideragdo nessa etapa também o tamanho de particula, quanto
maior a uniformidade do tamanho de particula, maior a possibilidade de se conseguir um
material uniforme e consistente; observamos também que particulas maiores possuem uma

maior tendencia a segregacao.

Nessa etapa sdo adicionados elementos para otimizar etapas futuras, o acréscimo de
lubrificantes e desmoldantes com o objetivo principal de diminuir o atrito entre as particulas e

as paredes do molde para uma melhor retirada, esses desmoldantes também podem ter

Editora e-Publicar — Andlise das varidveis do processo para obtencdo de composito bronze-

quasicristal




influéncia no produto final.

Compactacao
Técnicas de compactagio, equipamentos/dispositivos e varidveis operacionais

Na produgdo de pecgas através de metalurgia do pd € possivel também o controle de
porosidade dos componentes, esse fator ¢ geralmente controlado determinando o tamanho e
caracteristica da particula do p6 utilizado no processo (ALI et al., 2018). Particulas maiores e
mais irregulares leva a obten¢do de materiais mais porosos, por causa de aspectos relacionados
com a baixa fluidez e baixo grau de preenchimento das cavidades do molde, consequentemente.
Outro fator que determina o grau de densificacdo ¢ a pressdao aplicada durante o processo,

pressdes maiores implicard em maior compactacdo do po6 (BRAGA; FERREIRA; CAIRO,
2007).

Figura 14 — Relag@o da Porosidade com o Tamanho deParticula.
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Fonte: (BRAGA; FERREIRA; CAIRO, 2007).

A pressao aplicada sobre o p6 a ser compactado envolve a transmissdo das tensdes
geradas por meio das paredes da matriz em dire¢do ao pd processado e, entdo, distribuido para
todas as particulas que compdem o sistema através da movimentagdo, o escorregamento, a

rotacdo e a deformagdo das particulas (DIAS et al., 2017).

O tipo de prensa, de matriz, o método da prensagem e até o lubrificante utilizado no
molde, influencia diretamente na compactacdo dos pds metalicos. Um tipo de prensagem
bastante usado ¢ a prensagem uniaxial, muito pela sua praticidade, esse tipo de prensa possui

uma matriz rigida aberta ou fechada, com dois pun¢des, onde a pun¢do superior exerce uma
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forca na direcdo axial comprimindo o material (VENKATESH; DEOGHARE, 2021;

PRASHANTH et al., 2021).

Figura 15 - Esquema da compactagdo uniaxial de p6s metalicos.
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Fonte: Adaptado de ASM Metals Handbooks (2001).

Sinterizacao

A sinterizagdo ¢ a principal operagao da metalurgia do pd, nessa etapa, ocorre a

consolidagdo dos pos e ¢ a finalizagao do processo.

A sinterizagdo consiste no aquecimento dos corpos de prova verde que foram

compactados anteriormente, em temperaturas elevadas, porém abaixo da temperatura de

fusdo do material ou do principal constituinte em caso de uma liga ou compdsito. Vale

ressaltar que as condigdes devem ser controladas, fatores como tempo, temperatura, e

atmosfera terdo influéncia direta no resultado obtido. Como resultado as particulas ligam-

se entre si, Figura 20,dando ao material caracteristicas desejadas, como densidade, dureza,

resisténcia mecanica, entre outros.

Figura 16 - Modelo de unido das particulas na etapa de sinterizagao.

Particula A Particula B

Formacao do Pescogo

/

Fonte: Autoria propria.
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O processo de sinterizagao normalmente ¢ realizado em fornos continuos, e basicamente
¢ dividido em trés etapas diferentes. A primeira etapa € a do pré-aquecimento do material, onde
¢ retirando o lubrificante que foi usado na compactacdo. A segunda ¢ a etapa onde acontece a
técnica de sinterizagdo, sucedendo a difusdo do material, sendo a etapa principal do processo.
A terceira e ultima etapa é onde ocorre o resfriamento das pecas sinterizadas (CHIAVERINI,

2001).

Ainda segundo Chiaverini (2001), o processo € simples, principalmente quando se
dispde dos equipamentos adequados, como os fornos, atmosferas protetoras e instrumentos de
medi¢do e controle. Porém, ird depender de alguns fatores, ou seja, de algumas varidveis que
podem influencia-lo e que comprometem o resultado final, a natureza do p6 e da mistura de
pos, e as caracteristicas dos compactados verdes, como porosidade, densidade, resisténcia a
verde etc. Isso torna essa etapa delicada, exigindo alto conhecimento e controle dessas

variaveis.

Atualmente o estudo da metalurgia do p6 e especificamente da sinterizagao ¢ fruto de
muitos estudos, logo, esse processo dispde de uma vasta literatura disponiveis. O autor
Chiaverini (2001), afirma que ndo ¢ possivel determinar uma teoria universal para a
sinterizagdo, mas todas podem ser levadas em consideracdo seguindo alguns estigios do

processo.
1° Ligacao entre as particulas e formacao de um pescoco;
2° Crescimento do pescoco;
3° Fechamento dos canais de ligacdo dos poros;
4° Arredondamento dos poros;
5¢ Contracdo dos poros ou densificagdo; 6° Coalescimento e crescimento dos poros.

O primeiro estagio se inicia quando elevamos a temperatura do material, resultando na
difusdo dos atomos, causando o aparecimento de contornos de grao. E possivel observar, nesse
estagio, um elevado grau de coesdo, mesmo sem alteragdo dimensional do compactado. E
notério que, quanto a maior a densidade verde do compactado, mais eficiente ¢ a ligagdo entre
as particulas, devido aos maiores pontos de contato. Em decorréncia dessa ligagdo inicial das

particulas, formam-se pescocos.

O segundo estagio, ocorre o crescimento dos pescogos, local onde ocorre um maior grau

de ligacao no interior da massa que sera sinterizada. Mesmo que haja, deslocamento de material,
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nessa etapa ndo acontece qualquer diminui¢do na quantidade dos poros, ou seja, o material
continua sem nenhuma contragdo. Conforme o processo vai prosseguindo, novos pescogos vao

se formando, resultando assim no crescimento do contorno do grao inicial.

O terceiro estagio refere-se ao fechamento dos canais que interligam os poros, o qual ¢
ocasionado pelo crescimento dos pescogos, bem como pela retracdo dos poros. Nessa etapa
ocorre uma mudanga considerdvel na natureza da porosidade da massa submetida a
sinterizagdo; poros isolados sdo formados. Esse fechamento dos canais pode continuar e esse

estagio se sobrepor aos dois estagios seguintes.

No estagio quatro, arredondamento dos poros, ocasionard naturalmente através do
crescimento do pescoco. A medida que o material vai sendo deslocado das regides do pescogo
a partir das superficies dos poros, estes vao ficando cada vez mais arredondados. Além disso,
com tempo consideravel de sinterizagdo, os poros conseguem se tornar perfeitamente esféricos.
O arredondamento dos poros ¢ proporcionado por elevadas temperaturas, sendo esse estagio da
sinterizagdo particularmente importante no que se refere a atuagdo da porosidade nas

caracteristicas mecanicas dos materiais sinterizados.

O quinto estagio corresponde a diminui¢do e contragdo dos poros, esta € a parte mais
importante da sinterizacdo. Mas, ¢ evidenciado com a densificacdo da massa que ¢ submetida
a sinterizagdo, com tempo suficiente a temperatura. A densificagdo pode equivaler a contra¢ao
dos poros, quando hd um unico componente, ja para processos mais complexos, outros
acontecimentos podem ocorrer, ocasionando tanto a contra¢do dos poros, como a expansao.
Ocorre uma diminui¢do do volume da massa sob sinterizagao, através do processo de contracao
dos poros, quando ha o movimento de sélido em direcdo a porosidade e de qualquer gas da
porosidade para as superficies externas do compactado. Conforme ¢ aumentada a densidade do

compactado verde, esse estdgio faz-se menos importante para a sinterizagao.

O sexto e ultimo estagio ¢ o crescimento dos poros, o qual nem sempre ocorre. Consiste
no crescimento dos poros maiores € na contragao e eliminagao de poros menores ¢ isolados, ou
seja, ocorre uma diminui¢ao do numero de poros e os remanescentes apresentam um tamanho
maior, assim, a quantidade total de poros continua a mesma. Dessa forma, ndo se associa a

densificacdo do material com esse estagio.
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Figura 17 - Representacdo esquematica de trés esferas desinterizacdo.

Legenda: a) pontos originais de contato, b)
Crescimento dopescogo, c) e d) arredondamento dos
Poros.

Fonte: Adaptado de (CHIAVERINI, 2001).

Aspectos que interferem na Sinterizagio

A sinterizacdo € um processo relativamente simples, porém exige um controle rigoroso
e eficiente das varidveis, caso contrario o processo de formacao da liga ou composito ndo serd
bem-sucedido. A varidvel mais importante € a temperatura, pois por menor que seja o aumento
dessa temperatura de sinterizagao, ja corresponde a um consideravel aumento no grau de ligagao
das particulas, essa esta diretamente ligada a segunda variavel, que ¢ o tempo de sinterizagao
que a amostra ird ficar exposta na temperatura. Quanto mais longo, maior sera o grau de ligacao
devido a maior quantidade material difundido. Outra importante variavel é a atmosfera do
forno, tem como funcdo basica a prote¢do do material contra o oxigénio e outros gases
reagentes. Portanto, a taxa de aquecimento e resfriamento, uniformiza a temperatura, nas
diferentes regides do forno, e pode funcionar como agente controlador das reacdes quimicas do

processo (CHIAVERINI, 2001).

O tamanho das particulas do p6 na pega compactada influencia no transporte de matéria
e velocidade de reagdo no processo de sinterizagdo, tendo em vista que a area superficial se
torna maior a medida que o tamanho da particula diminui. Outra questdo ¢ distancia entre as
particulas na difusdo, nesse aspecto ocorrerd uma menor movimentagdo necessaria que haja a

transformagao (LOBERTO. A; GENOVA. LUIZ. A; AMORIM. M. C., 2000).

A natureza dos p6s e a porosidade do compactado influenciam na taxa de difusao, de

maneira que quanto menor for a quantidade de poros, maior sera o grau de ligacdo, porque
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havera um maior contato entre as particulas, logo a area de difusdo sera maior.

Aplicabilidade da técnica

A tecnologia da Metalurgia do Po6 baseia-se na prensagem de po6s em moldes metélicos
e consolidagdo da peca por aquecimento controlado. O resultado ¢ um produto com a forma
desejada, bom acabamento de superficie, composi¢do quimica e propriedades mecanicas

controladas (DIAS SOARES; OLIVEIRA, 2018).

A sinterizagdo ¢ utilizada para se fabricar pegas metalicas, ceramicas € compositos
metal-ceramica, sendo parte integrante e principal de técnicas denominadas metalurgia do po e
ceramica, que se incumbem justamente da fabricacdo de produtos metalicos e ceramicos a partir

dos pos dos constituintes (MOTSAI et al., 2018).

Figura 18 - Exemplos de pecas obtidas a partir de metalurgia do po.

Fonte: (DELFORGE et al., 2007).

Vantagens

A principal vantagem do uso da técnica da metalurgia do p6 ¢ que por ela € possivel
fabricar pegcas com melhores acabamentos e com maior complexidade geométrica, precisao
dimensional, quando comparado com processos de menor custo. Outro fator envolvido ¢ a
economia de matéria prima, pois diminui-se eventuais outros processos, economizando também

o uso de energia (DIAS et al., 2017).
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Tabela 02 - Comparagio do consumo de Energia na Fabricagio e Indice de Rejeitos da Metalurgia do p6
comoutros Processos.

Processo de Energia Consumida/Kg Utilizacdo de Matéria-
Fabricacao Processado Prima
(MJ) (“0)
Metalurgia do P6 29 95
Fundicao 30 -38 90
Extrusao 41 85
Forjamento 46 — 49 75— 80
Usinagem 65 - 82 40 - 50

Fonte: Adaptado de EPMA (2019).

A capacidade de conformagdo de alta precisdo da metalurgia do p6 gera componentes
com formato quase definitivo, recursos intrincados e pegas de precisdo dimensional com bom

acabamento, muitas vezes sem a necessidade de usinagem (PANDA et al., 2018).

Além disto, existem materiais que somente podem ser obtidos a partir de consolidacao
de pos,tais como ligas refratarias, materiais porosos sinterizados (filtros metalicos, mancais
autolubrificantes e catalisadores) e compositos particulados (pastilhas de freio, embreagem,
contatos elétricos e filamentos). Outro ponto positivo € a possibilidade de obtengdao de materiais
com propriedades singulares, dificeis de serem obtidas pela tecnologia da fusdo ou outras

(ERTUGRUL et al., 2014).

Ao produzir pecas com uma estrutura homogénea, o processo de metalurgia do pé
permite que os fabricantes facam produtos mais consistentes e previsiveis em seu
comportamento em uma ampla gama de aplicagdes. Além disso, o processo de metalurgia do
p6 possui um alto grau de flexibilidade, permitindo a adaptacdo dos requisitos de desempenho,
que incluem pegas estruturais com formas complexas, porosidade controlada desempenho
controlado, bom desempenho no estresse e absor¢ao de vibragdes, propriedades especiais,
como dureza e resisténcia ao desgaste, grande precisdo e bom acabamento superficial, grande

série de pegas com tolerdncias estreitas (M. JANCIK; PANDA; PANDOVA, 2017).
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Figura 19- Exemplo do alto grau de flexibilidade dametalurgia do po.

Fonte: (M. JANCIK, A. PANDA, 1. PANDOVA, 2017).

Desvantagens

Algumas desvantagens da utilizacdo da técnica da metalurgia do pd, entre elas a
necessidade de uma consideravel quantidade de pecas a serem fabricadas para que o processo
seja economicamente vantajoso, limitagdes nas dimensdes e complexidade das pegas,
diminui¢do da resisténcia devido a formagao de precipitados nos contornos de grao, necessidade
de elevado controle do tamanho de grio para que seja viavel do ponto do rendimento ¢ da
resisténcia mecanica, ductibilidade e porosidade pode comprometer a durabilidade das pecas
obtidas e a tenacidade a fratura pode ser diminuida quando comparado a outros processos

(OZG UN A; ASLANTA; CETIN, 2020; ZARZAR, 2020).
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Materiais e métodos

Para esse estudo foram utilizados o bronze em forma de p6 adquirido na empresa
Derivata comercial ltda, enquanto a liga AlICuFe em forma atomizada, obtida por meio da
fusdodos materiais primarios, esta produzida no LSR (Laboratério de solidificagdo rapida),
vinculadoao Departamento de Engenharia Mecanica da Universidade Federal da Paraiba.

Os procedimentos para elaboracdo e cumprimentos das andlises experimentais

serdo descritos a seguir.

Obtencao da liga quasicristalina

Os materiais para obter a liga quasicristalina foram inicialmente cortados, limpos ¢ em
seguida foi feito a pesagens na propor¢ao AlsxCuzssFers s para realizar a fundigdo. e obtengao
de uma esfera de 10g cada, Al (4,210837g), Cu (1,723491g) ¢ Fe (4,065672g), para tal foi
utilizada uma balanga SHIMADZU Moldelo Ay 220, com precisdo da ordem de 10™%g, o
material foi levado ao forno de atmosfera controlada e feito o vacuo apos seguidas lavagens

com argonio para fundicao.

Cominuicdo da liga AlCuFe

Apds a fusdo e solidificagdo da liga, o material obtido apresenta bastante fragilidade.
Assim, foi realizado um procedimento para macerar manualmente a fim de obter o material na
forma de pd com particulas selecionadas por uma peneira de 400 mash para controle do

tamanho.

Determinac¢ao de tamanho de particula

O tamanho de particula do bronze foi estabelecido pelo fabricante e do p6 de quasicristal

através de uma peneira e possuiam os seguintes valores.

Tabela 03 - Tamanho de particula dos pds usado nocomposito.

Tamanho Médio de particula dos pos
usadono composito

Bronze 44 um, 325 mesh

Quasicristal 37 um, 400 mesh

Fonte: Dados da coleta, 2022.
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Mistura dos pés

Foi calculado as quantidades de pds de bronze e da liga AICuFe de acordo com o volume
do corpo de prova, 0,4524 cm’. Como serdo feitos em duas diferentes proporgdes, foram
separadas em dois recipientes com 3% e 10% da liga AlCuFe, as quantidades em massa estao

descritas na tabela 4.

Tabela 04 - Quantidade em massa de refor¢co na matriz

Quantidade de reforco (%) Massa do bronze (g) Massa de AlCuFe (g)
3% 15,094 0,228
10% 14,007 0,760

Fonte: Dados da coleta, 2022.
Em seguida ambos foram depositados em recipiente vedados juntamente com
esferas deago inoxiddvel em tamanhos diferentes para contribuir com a mistura dos pos. O

processo foi realizado em um misturador mecanico pelo periodo de 30 minutos cada.

Planejamento fatorial

Para a otimiza¢do do processo, foi empregado um planejamento fatorial com oito
experimentos, 23, conforme descritos na Tabela 04. Este fatorial possuiu dois niveis, respectivos

a menor (-1) e maior (+1), com trés fatores:
1.Forga aplicada no pd, para a compactagao da pastilha;
2.Fragdo de refor¢o das particulas de quasicristal.

3. Temperatura de sinterizacdo e tratamento térmico, considerando que sera a mesma
utilizada na sinterizacdo do compdsito e tratamento para a liga QC, visando a eliminagdo de

uma das etapas do processo;
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Tabela 05 - Planejamento Fatorial das amostras.

Planejamento Fatorial 2°

Fatores (-) (+)
1 Forga Aplicada (tf) 2,5 4,5
2 Fragdo de reforgo (%) 3 10
3 Temp. Sinterizacao (°C) 750 800

Ensaio Forga Fragdo | Temp sint.
1 - - -
2 + - -
3 - + -
4 + + -
5 - - +
6 + - +
7 - - -
8 + + +

Fonte: Dados da coleta, 2022.

Todas as colunas comecam com o nivel (-) e depois os sinais vao alternando-se um a
um na primeira coluna, “-” “+” “-> “+” ___depois dois a dois, “-” “-” “+” “+” .. e finalmente
quatro sinais negativos e quatro positivos, na terceira coluna. Para um planejamento com k&
fatores, a Gltima coluna teria 2k - / sinais negativos e depois 2k — I sinais positivos (BRUNS,

2001).

Tabela 06 - Coeficientes de contraste entre as amostras.

Representacio dos coeficient s de contraste das a ostras

Média 1 2 3 12 13 23 123
1 -1 -1 -1 1 1 1 -1
1 1 -1 -1 -1 -1 1 1
1 -1 1 -1 -1 1 -1 1
1 1 1 -1 1 -1 -1 -1
1 -1 -1 1 1 -1 -1 1
1 1 -1 1 -1 1 -1 -1
1 -1 1 1 -1 -1 1 -1
1 1 1 1 1 1 1 1

Fonte: Dados da coleta, 2022.

A partir da matriz de planejamento podemos formar a tabela de coeficientes de contraste,
multiplicando os sinais das colunas apropriadas para obter as colunas correspondendo as
interagdes. Temos agora, além dos trés efeitos principais 1 (forca aplicada), 2 (temperatura de
sinterizacdo) e 3 (fracdo), trés interacdes de dois fatores, 12, 13 e 23. Como existem trés fatores,
o efeito de interagdo de dois deles em principio depende do nivel do terceiro. A intera¢do 12,
por exemplo, tera um certo valor quando o fator 3 estiver no nivel (+), e possivelmente um

outro valor quando ele estiver no nivel (-). O valor também mede a interagdo entre 13 ¢ 2 e
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entre 23 e 1. Trata-se do efeito de interagdo entre os trés fatores, para o qual vamos usar a
notacao 123. Os sinais para calcular esse efeito sdo obtidos multiplicando-se as trés colunas 1,
2 e 3. Acrescentando finalmente a coluna de sinais positivos para o calculo da média, teremos

ao todo 2* = § colunas de coeficientes de contraste (BRUNS, 2001).

Os célculos dos efeitos sdo obtidos através de uma tnica equagdo matricial. Para isso,
determinou-se a transposta da matriz dos coeficientes de contraste Xt. No caso geral de um
planejamento de trés niveis com k fatores, onde foi realizado um total de 2*ensaios, o divisor
sera 2k—1 para os efeitos e, é claro, 2k para a média. O calculo de cada efeito é obtido, pelo
produto interno do seu vetor na matriz transposta dos coeficientes de contraste Xt pelo vetor
das respostas y, onde o y é o vetor coluna contendo os rendimentos médios dos ensaios. O
resultado do produto Xty ¢ dividido por 4 para os efeitos e 8 para a média para um fatorial de
23, Portanto, deve-se dividir a primeira linha da matriz Xty por 8 e as demais linhas por 4
(NETO, 2010). Utilizou-se a ferramenta do Microsoft Excel para a realizacao dos calculos dos

efeitos, fazendo uso da equacdo matricial descrita.

Compactacao

A compactagdo dos corpos de prova foi feita com auxilio de uma prensa uniaxial, na
qual foi possivel aplicar os niveis de forca predeterminadas no planejamento fatorial. Antes da
deposicdo foi aplicado no molde um desmoldante para facilitar a extragdo da peca apds a
compactagio, A forma e tamanho pretendido podem ser visto na Figura 25, os corpos de prova
sofreram algumas pequenas variacdes no tamanho e densidade a verde, possui formato

cilindrico onde as dimensoes estdo mostradas na tabela 06.

Figura 20 - Dimensoes do corpo de provacompactado.

1,23cm

T
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Fonte: Autoria propria.
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Tabela 07 - Dimensdes e peso dos corpos de prova verde.

Corpos de Prova Verde

Amostra | Didmetro (cm) | Espessura (cm) | massa (g)
1 1,229 0,433 3,39

2 1,234 0,434 3,68

3 1,232 0,459 3,49

4 1,229 0,429 3,46

5 1,23 0,434 3,73

6 1,229 0,438 3,72

7 1,23 0,471 3,61

8 1,23 0,433 3,59
Média 1,2304 0,4414 3,5838

Fonte: Dados da coleta, 2022.

Tabela 08 - Dimensdes e peso dos corpos de prova sinterizados.

Corpos de Prova Sinterizados
Amostra | Diametro (cm) | Espessura (cm) | massa (g)
1 1,25 0,462 34
2 1,255 0,471 3,69
3 1,304 0,541 3,5
4 1,302 0,511 3,47
5 1,236 0,49 3,73
6 1,237 0,463 3,71
7 1,293 0,543 3,61
8 1,293 0,499 3,58
Média 1,27125 0,4975 3,58625

Fonte: Dados da coleta, 2022.

Densidade relativa a verde

A densidade relativa (pr) atingida pelos corpos de prova apds a compactagdo ¢ dada pela

relacdo entre massa especifica real do corpo de prova e a massa especifica teorica da mistura.

or = p:T""‘xmo (1)

pr= Densidade relativa;
preal - Massa especifica real do compactado a

verde;

pt=Massa especifica tedrica.

A massa especifica real ¢ calculada pela relagcdo entre a massa da amostra (amostra
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compactada pesada em balanga de alta precisdo) e o volume final que ocupa o corpo de prova
(calculado através da média de suas dimensdes), pelo método geométrico. O método geométrico
foi selecionado em funcdo das limitagdes de instrumentos e equipamentos disponiveis nos

laboratorios.

Sinterizacdo e tratamento térmico

Foi previsto desde o inicio deste trabalho que o processo de sinterizacao seria atrelado
ao tratamento térmico, tendo em vista que as temperaturas de sinterizacdo do bronze e a
temperatura de tratamento térmico do quasicristal possuem valores muito proximos. Isso
proporcionou a otimizacdo do processo para obtencdo do composito final, pois com isso
eliminou-se uma etapa desse processo, que seria o prévio tratamento térmico da liga
quasicristalina antes da compactacdo, com isso um novo processo térmico poderia modificar as

caracteristicas da liga.

As amostras compactadas foram colocadas em um forno a vacuo inicialmente na
temperatura ambiente, e alcangando a temperatura de sinterizagdo e tratamento térmico de
750°C para o primeiro grupo de amostra e 800°C para o segundo grupo de amostras, com taxa

de aquecimento de aproximadamente 13°C por minuto.

Em seguida as amostras permaneceram na temperatura durante 1 hora visando tanto a
sinterizagdo do compdsito, quanto o tratamento da liga quasicristalina. Por ultimo foi feito um
resfriamento que durou aproximadamente 20 minutos, até¢ chegar em 50°C e em seguida a
temperatura ambiente. Os graficos abaixo mostram com detalhes o processo de sinterizagao dos
compositos.

Figura 21 - Representacdo grafica da sinterizagdo do compo6sito Bronze-Quasicristal a750°C.
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Fonte: Arquivo pessoal, 2022.
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Figura 22 - Representacdo grafica da sinterizagdo do composito Bronze-Quasicristal a800°C.
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Fonte: Arquivo pessoal, 2022.
Densificacao

A Densificagdo (D) ¢ um parametro que indica a variacdo de massa especifica de um

compactado apos sua sinteriza¢ao, podendo ser obtida a partir da seguinte equagao:

_ ps—pv
pt— pv

D = Densificacao
(2)
ps=Massa especifica do sinterizado
(g/cm?)py = Massa especifica a verde
(g/em’)
pt = Massa especifica tedrica (g/cm?)
O valor de densificagdo representa uma variacdo relativa na massa especifica de um

material, produzida por variagao em suas dimensdes devidas ao processo de sinterizagao.

Os estudos de Lumley, Sercombe e Schaffer (1999), indicam que valores de (D)
positivos indicam uma contragdo do material em suas dimensdes originais, de maneira analoga,

os valores negativos de (D) indicam dilatagao do material.

A densidade real do compactado a verde, bem como a de seu sinterizado, foram obtidas
pelo método geométrico utilizando paquimetro de resolucao 0,05mm, e pesagem em balanca

de precisao com resolugao 0,001g.
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Densidade relativa do corpo de prova sinterizado

Para um melhor conhecimento quanto as variagdes referentes a densidade, foi
calculadaa densidade relativa dos corpos de prova sinterizados, em rela¢do a densidade
teorica das misturas. Calcula-se a densidade relativa através da Equacgdo (1) apresentada
no topico 3.5, contudo, a densidade real dessa vez ¢ do corpo de prova sinterizado ¢ ndo

mais do compactadoa verde. A Equagao (3) € representada da seguinte forma:

preal
= 100
pr ot x

pr = Massa especifica relativa
preal = Massa especifica do sinterizado

pt = Massa especifica tedrica

Porosidade

A porosidade foi calculada baseando-se na densidade do bronze, em seu estado fundido,
tendo em vista 0 mesmo estd como matriz do composito o valor tedrico da densidade ¢ 8,6g/cm?,

para a porosidade no compdsito usaremos a equacao (4):

pa
P=1-(ommm) )

Onde: P = porosidade
pa = Densidade da amostra

pt(cu — sn) = Densidade teorica do Bronze
Difracao de raio-x

A andlise de difragdo de raios X foi realizada para a identificacdo das fases presentes na
amostra. A amostra da liga com tratamento térmico foi analisada na forma de po, para
identificacao das possiveis fases cristalinas e quasicristalinas. Foi utilizado o difratdmetro de
Raios X SI M NS D500, sendo sempre ada a radiacdo CuKa, cujo comprimento de onda ¢
1,5406A. Os ensaios foram realizados a temperatura de 298K (ambiente), com tensdo de 40kV,

corrente de 30mA, passo de 0,01°, tempo por passo de 0,6s e o angulo 26 variando de 20 a 50
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graus.

Microscopia eletronica

Ap6s a sinterizacdo do composito, empregou-se o uso do microscopio eletronico de
varredura. Para captura das imagens utilizou-se o software ANALYSYS. selecionou-se duas
amostras a amostra 3 e amostra 6, essas foram as que tiveram menor ¢ maior valores de
densificacdo respectivamente. O procedimento consistiu em lixamento mecanico utilizando-se
sequéncia de lixa 180, 400, 800, 1000 e 1200 seguido de um polimento mecanico empregando
alumina como abrasivo, depois limpas com dalcool e secas antes de ir para o microscopio

eletronico de varredura da marca TESCAN, modelo MIRA3 LMH.
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Resultados e discussoes

Elaboracao da liga quasicristalina

As amostras apresentaram boa fusdo dos constituintes da liga, foram obtidas
quantidades de 10g e feito refusdo para obtencdo de uma homogeneidade adequada. Foi
possivel observar que as esferas obtidas na fusdo dos constituintes, apos a solidificagdo

apresentaram trincas e porosidades, caracteristicas existentes em materiais frageis.

Densidade relativa

Inicialmente determinamos a densidade dos corpos de prova a verde fazendo uso do
peso que esta presente na tabela 06 dividindo o mesmo pelo volume, em seguida pegamos esses
valores e dividimos pela densidade da matriz, no caso Bronze, 8,6g/cm® e multiplicamos por

100 para obter a densidade relativa a verde do composito.

O mesmo célculo ¢ feito para os corpos de prova apds a sinterizacdo para obter a
densidade relativa dos sinterizados. As caracteristicas de cada corpo de prova seguem os
parametros de forga, fragdo e temperatura de sinterizagdo de acordo com a tabela 04. Os valores

podem ser vistos nas tabelas a seguir.

Tabela 09 - Densidades dos corpos de prova verde.

Densidade Verde Densidade Relativa a verde

Amostra (g/cm”3) (%)
1 6,603 76,78

2 7,093 82,48

3 6,381 74,20

4 6,802 79,09

5 7,237 84,15

6 7,163 83,29

7 6,454 75,04

8 6,981 81,18
Média 6,83 79,45

Fonte: Dados da pesquisa, 2022.
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Tabela 10 - Densidades dos corpos de prova sinterizados.

Densidade dos Densidade Relativa dos
Amostra sinterizados (g/cm”3) sinterizados (%)
1 6,000 69,767
2 6,336 73,680
3 4,847 56,357
4 5,103 59,336
5 6,348 73,809
6 6,671 77,569
7 5,066 58,904
8 5,467 63,565
Média 5,68 66,07

Fonte: Dados da pesquisa, 2022.

Inicialmente ¢ possivel observar que os corpos de prova que possuem maior adigdo do
reforco apresentaram menores densidades em relacdo aos demais, isso significa que com o
aumento de liga quasicristalina na matriz de bronze a densidade das amostras diminui, isso esta
de acordo com estudos anteriores de Machado (2019) que mostra os compodsitos com matrizes
a base de cobre sofre uma diminui¢do de massa especifica quando ¢ acrescentado um reforgo

com tamanho de particula menores, o mesmo aconteceu no estudo de Lin e Hwang (2010).

Sinterizacao

As amostras, sinterizadas em ambas as temperaturas, 750 ¢ 800°C apresentaram boa
fusdo dos constituintes, ambas apresentaram uma pequena camada de oxido na superficie,

necessitando de uma limpeza simples antes de da seguimentos aos demais experimentos.

Densificacao

De acordo com os resultados das temperaturas de sinterizagdo apresentadas na Tab.5, e
usando a equagao 2, ¢ possivel constatar relagdes para os paramentos estudados. Inicialmente
podemos observar que todos os corpos de prova apresentaram valores negativos de
densificagdo, isso se da por uma propriedade intrinseca do cobre e suas ligas, como ja foi
vistona se¢do 2.1.2, esses resultados estdo alinhados com os trabalhos de German (2014) e
também Lin e Hwang (2010), que mostram um inchaco nas particulas do cobre quando
sinterizado, alémde trincas e vazios em sua estrutura, justificando assim os resultados vistos

na tabela 06 desse trabalho.

Editora e-Publicar — Andlise das varidveis do processo para obtencao de composito bronze-

quasicristal




Tabela 11 - Valores da densificagdo dos corpos de prova.

Amostra Densidade dos corpos de D ensiflade.dos corp/os %\e3 Densificacio
prova Verde (g/cm”3) prova sinterizados (g/cm”3)
1 6,603 5,999 -0,302
2 7,093 6,336 -0,502
3 6,381 4,847 -0,691
4 6,802 5,103 -0,945
5 7,237 6,348 -0,652
6 7,163 6,671 -0,342
7 6,454 5,066 -0,647
8 6,981 5,467 -0,935
Média 6,83925 5,72975 -0,630

Fonte: Dados da pesquisa, 2022.

As amostras 1 e 6 mostraram ter uma melhor densifica¢do pois apresentam menor valor
negativo, enquanto as amostras 4 e 8§ tiveram valores negativos maiores de densificagdo. Isso
se da por conta da quantidade de refor¢o quasicristalino dentro da estrutura, 1 e 6 possuem
menores fracdes, 3%, enquanto amostras 4 e 8 possui 10% de reforco. Essa relagdo pode ser
vista nos trabalhos de Machado (2019) e Ali et al. (2018) com o aumento da fra¢cdo do reforco

a densidade diminui consideravelmente.

Outro fator que influencia na densificagio ¢ a forga aplicada, as amostras que
apresentaram maior for¢a de compactacdo tiveram valores menores de densificacdo quando
comparados as outras com mesma fracdo e temperatura, isso pode ser visto comparando a
amostra 4 com a amostra 3 e a amostra 8§ com a amostra 7. Com isso houve uma confirmagao

com os resultados de Lin e Hwang (2010).

Porosidade

Fazendo uso da equagdo 4 chegamos aos resultados de grau de porosidade mostrados na

tabela 12. Vale ressaltar que a densidade tedrica usada foi a do bronze, 8,6 g/cm’.

Foi possivel comprovar relagdes entre os fatores usados no planejamento fatorial. Em
relagdo a forga aplicada na compactacao, os resultados mostraram que quando ocorre um
aumento da mesma o valor da porosidade pode diminuir, Isso ja era esperado, pois estd em
acordo com estudos sobre metalurgia do p6 e em literaturas sobre 0 mesmo assunto como em

Chiaverini (2001).
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Quando observamos do ponto de vista da fracdo de reforgo, foi visto que quando
adicionamos uma maior quantidade o grau de porosidade aumentou, isso estd evidente, quando
fixamos os valores de for¢a aplicada e temperatura de sinterizagdo, por exemplo, comparando
a amostra 1 com a amostra 3, 2 com a 4, 5 com a 7 € 6 com a amostra 8. Esse fato esta
concordando com os trabalhos de Ahmad, Hashim e Ghazali (2005) e Calin, Pul e Pehlivanli,
(2012), pois explicam que uma maior quantidade de reforgo dificulta a molhabilidade, além de
proporcionar uma quantidade consideravel de aglomerados Esses dois fatores irdo contribuir

para o aumento de porosidade do compdsito.

Foi possivel estabelecer uma relagdo entre o grau de porosidade com a temperatura de
sinterizagdo. As amostras que foram sinterizadas na temperatura de 800°C tiveram valores
menores de poros, o que esta relacionado com a existéncia maior de energia disponivel para
que haja interag@o entre as particulas (CHIAVERINI, 2001). No trabalho de Machado (2019)

essa mesma ralagdo também pode ser vista.

Tabela 12 - Porosidades dos corpos de prova, considerando a densidade tedrica dobronze.

Densidade do
Amostra Sinterizado (g/cm’) Porosidade
1 6,000 0,302
2 6,336 0,263
3 4,847 0,436
4 5,103 0,407
5 6,348 0,262
6 6,671 0,224
7 5,066 0,411
8 5,467 0,364
Média 5,682 0,339

Fonte: Dados da pesquisa, 2022.
Os graficos a seguir mostram em resumo a densificacdo e o grau de porosidade dos
corpos de provas de acordo com o planejamento fatorial utilizado na pesquisa, onde o
primeiro fator ¢ a for¢a aplicada na compactacgao, seguido pela fragao de reforco e o terceiro ¢

a temperatura de sinterizagdo de acordo com a tabela 5.
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Figura 23 — Grafico de Densificacdo dos corpos de prova.
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Figura 24 — Grafico de grau de porosidade dos corpos de prova
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Por meio de calculos matematicos chegamos a uma equacdo onde foi possivel a
constru¢do de um diagrama geométrico para interpretagdo da resposta em relagdo a cada

variavel.

y(P,F,T)= 11,45 +0,165P-0,609F+0,158T-0,0004PF+0,016PT-0,0124FT+0,0197PFT
®)

Podemos observar por meio da figura 28, a interpretagdo geométrica dos efeitos
principais do planejamento fatorial 23, visto nas Tabelas 10 e 11. Através dessa figura podem

ser feitas algumas andlises individuais para cada variavel.

A forca de compactacdo tem uma relagdo diretamente proporcional com a densificagao,
de maneira que melhores resultados sdo obtidos quando essa variavel passa do nivel inferior
para o superior. Esse efeito ja era esperado e esta em acordo com Chiaverini (2001). O menor
espagamento entre as particulas promove uma melhor sinterizagdo entre elas melhorando o

processo de difusdo responsavel por essa densificacdo

Observando o segundo fator, a fragao de quasicristal, podemos afirmar que as respostas
tendem a diminuir, em teoria, como as particulas de liga quasicristalinas que possuem elevada
dureza (SORDELET; DUBOIS, 1997). O esperado seria que isso aumentasse a resisténcia do
composito, porém o aumento da fragdo do refor¢o ocasionou um aumento da densificagdo.
Singh e Chauhan (2017), dizem que particulas duras, no caso dele, SiC, levam a um aumento
do espagamento entre as particulas, no compoésito, durante a prensagem, o que leva a um

aumento da porosidade, no nosso caso, resultando em uma diminuicao da resposta.

A temperatura de sinterizagdo ¢ o nosso terceiro fator, quando sai do nivel inferior para
o nivel superior, h& um aumento na resposta. E quando esta no nivel de pressdo e fracao
superior, ha, também, um aumento na resposta quando se aumenta a temperatura. Neste caso, a
temperatura ajuda no quesito de melhoraria da sinterizagao, e, consequentemente, o aumento

das propriedades mecanicas.

Todavia, quando se tem pressdo de compactagdo mais alta e menor valor para a fracao
do reforco, aumentando o nivel da temperatura, teremos o melhor resultado para a resposta, isso

pode ser visto na amostra 6.

Desse modo podemos afirmar de acordo com os dados obtidos e fazendo uma
interpretacdo do diagrama de resposta das variaveis, que fator com maior influéncia para o

compésito € a quantidade de reforco quasicristalino. A principal teoria pode ser explicada
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observando os resultados do trabalho de Machado (2019), onde o quasicristal pode ter
influenciado na diminuicao da taxa de difusao, pois essa classe de material tem condutividade

térmica muito baixa.

Outro parametro importante a ser analisado ¢ regides de aglomerag@o nos contornos de
grao, figuras 29 e 30, provavelmente, o tamanho das particulas quasicristalinas atuaram como

uma barreira, contrariando o movimento do grao no momento da sinterizagao.

Figura 25 - Diagrama para interpretacdo dos efeitos da pressdo, temperaturade sinterizacdo e fragdo de reforgo,
no planejamento 2°.
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Fonte: Dados da pesquisa, 2022.
Analise por microscopia eletronica

Foram feitas imagens de microscopia eletronica das amostras 3 e 6, seguindo os
parametros das variaveis escolhidas, e as mesmas demonstraram melhores desempenho de
acordo com o planejamento fatorial, levando em consideragao os pardmetros adotados, pressao
de compactacao, fragdo do refor¢o quasicristalino e temperatura de sinterizacdo do composito.
Ambas as amostras tiveram boa dispersdo do reforco na matriz, em alguns pontos
ocorreu uma aglomeragdo do péd quasicristalino e porosidade ao longo da estrutura, na figura
29 e 30, vemos as amostras 3 e 6, € possivel ver que o pd teve boa distribui¢cao com porgdes de
aglomerados em determinados locais, pode-se também ver os vazios causados pela dilatacao da

matriz de bronze, fenomeno este que ¢ visto também no trabalho de Lin e Hwang (2010).
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Figura 26 - Microscopia eletronica da amostra 3 do compdsito bronze reforcado com quasicristal, com forca
aplicada de 2,5 (tf), fracdo de 10% de reforgo e temperatura de sinterizagdo de 750°c. a) aumento de 660x, b)

aumento de 1900x.

a)

Fonte: Dados da pesquisa, 2022.

E possivel observar a maior quantidade de refor¢o na primeira imagem, claro, a amostra

3 possui uma quantidade superior a 3 vezes a fracdo da amostra 6, logo, isso implicard em maior

quantidade de aglomerado ao longo da matriz.

Outro fator a ser observado ¢ a maior quantidade de poros, o que comprova o que foi

mostrado na seg¢des anteriores, maiores quantidades de pd quasicristalinos implicard em

maioresquantidades e poros na estrutura do composito.

Figura 27 - Microscopia eletronica da amostra 6 do compoésito bronze reforcado com quasicristal, com forca
aplicada de 2,5 (tf), fracdo de 3% de reforgo ¢ temperatura de sinterizagdo de 800°c. a) 700x, b) 1100x.

T

b) -

Fonte: Dados da pesquisa, 2022.
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Na figura 28 vemos a imagem da particula de AlCuFe, onde podemos encontrar

apenas duas fases predominantes, a quasicristalina cinza escura ¢ a fase cristalina beta, logo
podemos dizer que houve o tratamento térmico da liga e o mesmo foi eficiente no processo.
Essa defini¢ao estadconcordando com o trabalho de Passos (2006), onde através de analise de

EDS ele identificou as duas fases presentes na estrutura.

Figura 28 - Particula da lig AICuFe na amostra 3, ap6s o processo de sinterizagdo

SEM HVET7.0 kv WD: 14.73 mm MIRA3 TESCAN

SEMMAGS 14.9 kx Det: BSE 2 ym
View field: 13.9 ym | Date(midly): 06/24122 Performance in nanespace

Fonte: Dados da pesquisa, 2022

Difratometria de raio-x

Através da técnica de difragdo de raio-x foi possivel identificar os picos referentes de cada
estrutura de acordo com o angulo de difra¢do. A figura 29 estd mostrando os difratogramas das

amostras 3 e 6, sendo os menores ¢ maiores resultados obtido pelo planejamento fatorial
respectivamente.

Figura 29 - Difratograma das amostras 3 e 6 do planejamento fatorial.
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Fonte: Dados da pesquisa, 2022.
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De inicio ja podemos afirmar, através dos picos de intensidades das amostras, que a
temperatura usada para o processo de sinterizagdo foi suficiente para que fosse possivel ocorrer
a transformacdo do quasicristal, ou seja, a temperatura de sinterizagdo funcionou como
tratamento térmico para a liga quasicristalina. Vale lembrar que trabalhos anteriores de
Cavalcante (2011) e (MACHADO, 2019) fazem uso desse refor¢o aplicando um tratamento
térmico antes da incorporagao do mesmo no composito. O fator positivo nesse sentido esta na

eliminagdo de uma das etapas do processo, levando a uma otimizagao do produto final.

Durante a identificacdo dos picos, foi observado que houve em alguns casos uma
sobreposi¢do, dos picos referentes ao bronze em relacdo aos do quasicristal, além disso, a
contagem elevada do bronze faz com que a contagem do quasicristal diminua bastante. Através
de cartas e trabalhos como o de (SOKOLOV; OZOLIN; GOLIUS, 2022), (YIN et al., 2008) e
Rosas e Perez (2001) foi possivel determinar os picos de cada elemento presentes na estrutura.
A temperatura de sinterizacdo da amostra 6 foi de 800°C, enquanto a amostra 3 foi de
750°C, logo podemos afirmar que a maior temperatura de sinterizagdo, que € no caso, a mesma
do tratamento térmico, fez com que a intensidade dos picos da liga quasicristalina aumentassem,

tornando-o mais eficaz para o objetivo final do material.
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Conclusao

Foi possivel a fabricagdo dos compositos com matriz de bronze refor¢ados com p6 de
AlCuFe quasicristalino nas proporgdes de 3 e 10%. Ambos tiveram boa distribui¢do, porém
com o surgimento de aglomerados em alguns locais do corpo do composito, isso possivelmente
por causa da granulometria do pé quasicristalino de bem menor tamanho de particula que o

bronze.

De acordo com o planejamento fatorial, concluimos que a melhor situagdo para o
material estudado estd vista na amostra 6, temos uma forga aplicada na compactacao de 4,5
tonelada/forca, 3 % de fragdo do reforco e temperatura de sinterizagao de 800°C. Isso permitiu
maior densificagdo, além de um favorecimento do aparecimento da fase quasicristalina em sua

estrutura.

Ficou evidente que existe um grau de importancia dos parametros estudados, sendo a
temperatura de sinterizagdo o fator mais importante seguido pela fragdo de reforgo e depois a

forga de compactacao.

O principal resultado desse trabalho esta relacionado a eliminacgao do prévio tratamento
térmico da liga AlCuFe. A temperatura e o tempo de sinterizagdo produziram um ciclo térmico
eficiente para o aparecimento da fase quasicristalina, possibilitando assim a otimizacdo do

Processo.

Nao foi possivel analisar as propriedades mecanicas do composito nesse trabalho, dadas
a algumas restri¢des para o acesso a parte dos laboratorios, isso podera ser feito em um trabalho

futuro.
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