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RESUMO
No sistema W-Cu, as partículas diferem em tamanho, forma e densidade. Manter uma distribuição homogênea de partículas distintas após a mistura é um problema comum encontrado neste sistema de materiais particulados, que influencia na sinterabilidade do material. No sistema W-Cu, começar a partir de pós muito pequenos é uma boa alternativa para melhorar a sua densificação. A moagem de alta energia tem sido usada para preparar pós-compósitos W-Cu, resultando em estruturas sinterizadas de alta homogeneidade e granulação mais fina. Neste trabalho, o efeito da técnica de processamento da MP na caracterização de pós-compósitos W-20%Cu foi investigada. Pós-compósitos W-20%Cu foram preparados por moagem de alta energia sob meio úmido - ciclohexano, durante um tempo de 20 horas e velocidade de 500 rpm. Amostras foram coletadas durante 2, 6, 10, 16 e 20 horas. Ensaios de distribuição e tamanho de partículas, e MEV dos pós-compósitos foram realizados. Os pós-compósitos W-Cu obtidos apresentaram resultados promissores. Com o aumento tempo de moagem, um maior número de partículas de tungstênio muito finas é embebido nas placas de cobre com as sucessivas colisões. O pó-compósito apresentou homogeneidade e é muito mais fino do que os pós de partida.
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INTRODUÇÃO

Um problema comum encontrado no processamento de materiais particulados é sustentar uma distribuição homogênea de partículas discretas após a mistura. O sistema W-Cu é um bom exemplo de partículas que diferem em tamanho, densidade e forma (1). A moagem de alta energia é uma excelente alternativa para a obtenção de pós-compósitos nanoescalares, a fim de alcançar grandes densificações a partir de melhores sinterizações. 

Estudos indicam que a moagem de alta energia (MAE) pode ser usada para produzir pós-compósitos dos sistemas imiscíveis W-Cu, Nb-Cu, W-Ag, Ta-Cu e superligas. As estruturas sinterizadas alcançam densidade próxima da teórica com alta homogeneidade e mostram ainda fina granulação. Além disso, é verificado nos sistemas de W-Cu, W-Ag, Ta-Cu que resultados superiores são produzidos em temperaturas inferiores àquelas usadas para sinterizar pós preparados convencionalmente pela técnica de mistura mecânica (2-11). 

Densidade relativamente alta e estruturas homogêneas não são obtidas para estes compósitos por meio da metalurgia do pó convencional devido à insolubilidade de W e Cu e a pobre molhabilidade do cobre líquido no tungstênio (12). A dispersão final da mistura W-Cu é a chave do processo. A liga sintetiza basicamente devido ao cobre (11), ao contrário do que é afirmado em algumas fontes (13), as quais apontam como papel importante na densificação da estrutura, a sinterização de um esqueleto de tungstênio. O cobre deve estar presente homogeneamente através da mistura, e o tungstênio deve ser o mais fino possível, assegurando a ocorrência de sinterização entre as partículas de cobre no estado sólido e garantindo a presença de líquido, após fusão de cobre, por toda estrutura. Partículas de tungstênio são mais facilmente rearranjadas. 
As características de pós moídos, utilizando moagem de alta energia, são influenciadas por uma série de parâmetros, tais como: velocidade de moagem, densidade do meio de moagem, tempo de moagem, razão massa esfera/massa pó, entre outros parâmetros; que culminam para a otimização das propriedades dos sinterizados. Este trabalho enfatiza a influência do tempo de moagem nas características dos pós-compósitos – tamanho e distribuição de partículas e microestrutura. 
MATERIAIS E MÉTODOS
Os pós elementares W e Cu foram usados com materiais de partida, obtidos pela METALPÓ Ind. Com. Ltda. O pó de tungstênio com tamanho médio de partícula de 23 (m e o pó de cobre com tamanho médio de partícula de 27 (m foram usados para preparar os pós-compósitos do sistema             W-20%(em peso)Cu. A Fig. 1 mostra as micrografias MEV de ambos os pós de partida.
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Figura 1: Micrografias MEV dos pós elementares de tungstênio (a) e cobre (b) como materiais de partida.

Os pós-compósitos W-20%(em peso)Cu foram preparados usando um moinho planetário de alta energia Fritsch Pulverisette 7. O meio de moagem foi o ciclohexano. Os pós foram moídos durante 20 horas a uma velocidade fixa de 500 rpm. A razão da massa de pó para massa de esferas adotada foi 1:6. As amostras foram coletadas durante a moagem nos tempos de 2, 6, 10, 16 e 20 horas, e caracterizadas.

A mistura dos pós W e Cu também foi realizada para a produção de pós-compósitos W-20%(em peso)Cu, nas mesmas condições da moagem, mas sem as esferas. Amostra foi coletada após 20 horas e caracterizada.


Os pós foram observados através de ensaios de microscopia MEV. O tamanho e a distribuição de partículas, assim como o tamanho médio de partículas, foram determinados por granulometria de dispersão a laser. 
RESULTADOS E DISCUSSÕES
A Fig. 2 apresenta as curvas de distribuição e tamanho de partículas dos pós moídos sob velocidade de 500 rpm com tempos de moagem de 2, 10, 16 e 20 horas. Pode-se observar claramente que o tamanho médio das partículas diminui com o aumento do tempo de moagem, devido à intensidade e a quantidade de colisões entre os corpos de moagem.
As curvas de distribuição e tamanho de partículas dos pós-compósitos moídos, Fig. 2, tendem a uma distribuição trinodal, bimodal e normal para diferentes tempos de moagem. Quando o tempo de moagem passa de 2 horas para 10 horas, já se observa uma redução no tamanho de partículas (D50 passa de 12,53 (m para 9,26 (m), e a curva de uma distribuição trinodal tende a uma distribuição normal, sofrendo um deslocamento para a esquerda, Fig. 2 (a) e (b). No intervalo de tempo de moagem entre 10 e 16 horas, Fig. 2 (b) e (c), há uma nova redução no tamanho de partícula (D50 passa de 9,26 (m para 7,30 (m) e neste há um grande deslocamento da curva para a esquerda que tende a uma distribuição bimodal.
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Figura 2: Curvas de distribuição e tamanho de partículas de pós W-20%Cu moídos com tempos de (a) 2, (b) 10, (c) 16 e (d) 20 horas.

No tempo de moagem de 20 horas durante o ensaio, D50 = 6,06 (m e a curva tende a uma distribuição normal com certo deslocamento para a esquerda. Portanto, observa-se a partir das curvas obtidas que o aumento do tempo de moagem aumenta a intensidade do processo, resultando, desta forma, numa atuação do processo de fratura mais intensa, diminuindo, assim, o tamanho da partícula significativamente. A Fig. 3 é um gráfico que mostra o declive do tamanho médio da partícula em função do tempo de moagem.
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Figura 3: Tamanho médio de partícula dos pós-compósitos W-20%Cu em função do tempo de moagem.

Na Fig. 4, a seguir, estão apresentadas as micrografias MEV dos pós moídos a 500 rpm a diferentes tempos de moagem: 2 h – Fig. 4 (a); 6 h - Fig. 4 (b); 10 h Fig. 4 (c); 16 h – Fig. 4 (d); 20 h – Fig. 4 (e). Imagem do pó apenas misturado é mostrada na Fig. 4 (f). As imagens obtidas mostraram que é possível observar mudanças no pó com o tempo de moagem.  Partículas como placas são vistas nestes pós-compósitos. Com 2 horas de moagem, Fig. 4 (a), as partículas de cobre são deformadas e várias partículas de tungstênio podem ser vistas inseridas na superfície das partículas de cobre.

Com tempos de moagem maiores, Fig. 4 (a), (b), (c), (d) e (f); as partículas de cobre são mais deformadas e o número de partículas de tungstênio em torno das placas de cobre diminui (partículas de tungstênio livre), pois mais e mais partículas de tungstênio são embebidas nas placas de cobre com as colisões sucessivas, Fig. 4 (d). As placas formadas durante a moagem são quebradas em partículas menores, e o número de partículas de tungstênio livre diminui continuamente, tornando-se não perceptível na microestrutura do pó, Fig. 4 (e). 

Partículas que contém cobre e partículas de tungstênio embebidas são chamadas partículas compósitas W-Cu. As partículas de tungtênio são localizadas não somente na superfície, mas também no volume das partículas compósitas. O cobre é continuamente trabalhado a frio e endurecido durante o processamento de moagem (12).
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Figura 4 – MEV de pós-compósitos do sistema W-20%Cu moídos por: (a) 2 horas; (b) 6 horas; (c) 10 horas; (d) 16 horas e (e) 20 horas. (f) Pós-compósitos W-20%Cu apenas misturados. Imagens de 500X.
No sistema W-Cu, a porosidade residual, o contato do tungstênio e o conteúdo de cobre, todos influenciam as propriedades mecânicas, elétricas e térmicas do produto final. Tais variações devem ser minimizadas para obter propriedades ótimas. Um pó ideal W-Cu para otimização de rearranjo para densificação controlada consistirá de tungstênio encapsulado em cobre para prevenção do contato tungstênio-tungstênio antes da fusão do cobre (1).
CONCLUSÕES

Diante das caracterizações dos pós moídos realizadas, e conforme encontrado na literatura (12), pode-se concluir que com o aumento do tempo de moagem dos pós de Cu e W são produzidas partículas contendo muitas partículas de W embebidas em Cu, chamadas de partículas compósitas. Tais formações são resultantes do aumento da energia cinética e do número de colisões por unidade de tempo, no meio de moagem - ciclohexano, contra as partículas dos pós. Neste processamento, tem-se a formação das partículas compósitas através de deformações das partículas de cobre, da inserção contínua de partículas de W dentro das placas de cobre, e a, consequente, fragmentação das placas causada pelo endurecimento do cobre devido às colisões sucessivas. Tudo isto podendo ser acompanhado através de análises de distribuição e tamanho de partículas, e, principalmente, de MEV. 
No tocante a moagem, resultados promissores de pós W-20%(em massa)Cu têm sido obtidos ao que se almeja: a obtenção de um maior número de partículas de tungstênio muito finas embebidas nas placas de cobre com as sucessivas colisões; e o pó-compósito apresentando uma homogeneidade e sendo muito mais fino do que os pós de partida, a fim de alcançar grandes densificações a partir de melhores sinterizações e propriedades otimizadas do produto final.
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THE INFLUENCE OF HIGH ENERGY MILLING OF THE CHARACTERISTICS OF A COMPOSITE POWDER W-Cu
ABSTRACT
In the W-Cu system, the particles differ in size, shape and density. Maintain a homogeneous distribution of discrete particles after mixing is a common problem found in this system particulate materials, which influences the sinterability of material. In the W-Cu system, start with very small particle is a good alternative to improve their densification. The high energy milling has been used to prepare W-Cu composites powders, resulting in sintered structures of high homogeneity and finer grain. In this study, the effect of the PM processing technique for the characterization of W-20wt%Cu composites powders was investigated. Composites powders W-20wt%Cu were prepared by high energy milling under wet environment - cyclohexane during a period of 20 hours and speed of 500 rpm. Samples were collected at 2, 6, 10, 16 and 20 hours. Analysis of distribution and particle size, and SEM of composites powders were performed. The W-Cu composites powders obtained showed promising results. With increasing milling time, a large number of very fine particles of tungsten is embedded in the copper plates with the successive collisions. The composite powder showed homogeneity and is much thinner than the starting powders.
Keywords: W-Cu system, high energy milling, composites powders.
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