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RESUMO

A metalurgia do p6 é uma técnica ambientalmente vantajosa e que permite a
confeccdo de grandes quantidades de pecas, com 6timo acabamento superficial e
tolerancias dimensionais. Para a confeccéo de pecas utilizando esta técnica, realiza-
se etapas béasicas como a caracterizacdo dos pds, mistura e homogeneizacao,
compactacao e por fim, a sinterizagcdo. Neste contexto, este trabalho tem como
objetivo a obtencdo da liga Cul3Al4Ni via metalurgia do p6. Para isto, realizou-se a
moagem de alta energia durante 2, 4 e 8 horas. Em seguida, o p6 moido foi
compactado e posteriormente, sinterizado em forno com atmosfera controlada. Em
todas as amostras calcularam-se as porosidades, densidades aparente, a verde e
das pecas sinterizadas. Observou-se que o tempo de moagem afeta de forma direta
na sinterizacdo da peca. Os melhores resultados foram obtidos para as amostras
moidas por 4 horas. Estas apresentaram porosidade de 21,52% e densidade do
sinterizado de 6,380 g/cm3.
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INTRODUCAO

Quando se deseja confeccionar um produto a escolha da técnica de
fabricacéo € de grande importancia para se obter produtos de qualidades, e com as
caracteristicas desejadas. A metalurgia do pé € uma técnica recente, sob o ponto de
vista da induastria, seu crescimento, de fato, se deu apdés 1960. Porém, existem

relatos da existéncia de pecas confeccionadas atraves desta técnica com
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aproximadamente 6000 anos, como por exemplo, pecas fabricadas a partir de pé de
ferro 1:2),

O crescimento da utilizacdo da metalurgia do pd esta relacionado com sua
caracteristica de ser ambientalmente vantajosa, por demandar baixo consumo de
energia, ter um aproveitamento acima de 95% da matéria prima e ser um processo
ndo poluente. Além disso, esta técnica permite a fabricacdo de grande quantidade
de pecas possuindo 6tima tolerancia dimensional e acabamento superficial. Porém,
pecas que possuem cantos “vivos”, determinadas geometrias e grandes tamanhos,
séo inviaveis de serem fabricadas através desta técnica .

A técnica de metalurgia do p6 vem sendo amplamente estudada como via de
fabricacéo de ligas com efeito memoaria de forma, como por exemplo as ligas de NiTi
muito utilizada na area médica. Porém, por possuirem alto custo, ha o interesse em
ligas que possam substitui-las, como por exemplo, as liga CuAlINi. Estas, apesar de
ndo possuirem propriedades ao nivel da NiTi, apresentam baixo custo com
facilidade de obtencdo e altas temperaturas de transformacdes, podendo ser

utilizadas em temperaturas superiores a 100°C @,

Neste contexto, diferentes metodologias na técnica de metalurgia do p6 para
a fabricacdo da liga CuAINi vem sendo pesquisadas, como a aplicacdo da
compactacao isostatica a quente, a utilizacdo de pos pré-ligados através da
atomizacdao, a ligacdo mecanica dos pd0s através de moagem de alta energia, dentre
outras técnicas

O estudo da liga CuAlINi, bem como seu processo de fabricacdo é de grande
importancia por esta possuir alta aplicabilidade na industria e apresentar o efeito
memoéria de forma O presente trabalho tem como objetivo obter a liga Cul3Al4Ni via
metalurgia do pé utilizando a moagem de alta energia como técnica de mistura e

homogeneizac¢éo dos pds elementares.

MATERIAIS E METODOS

O presente trabalho apresenta o processamento da liga Cul3Al4Ni através da
técnica de metalurgia do pé. Incialmente realizou-se a caracterizacdo individual de
cada po6 (cobre, aluminio e niquel) quanto a morfologia através do Microscépio

Elterbnico de Varredura (MEV)/Espectroscopia por Energia de Raio-X (EDS) da
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marca Jeol. A pureza dos pOs metalicos envolvidos foi determinada através da
técnica EDS.

Os po6s de Cu, Al e Ni foram pesados obedecendo as suas respectivas
proporc¢des na liga, ou seja, 83%, 13% e 4%. Acrescentou-se 1% da massa total os
pés de estearato de zinco, o qual atuou como agente lubrificante. A moagem de alta
energia foi realizada em um moinho de bolas planetarios, da marca Retsch, O
procedimento baseou-se na variacdo do tempo de moagem sendo esta realizada,
em diferentes amostras por 2, 4 e 8 horas, com intervalos consecutivos de 4/10, ou
seja, 4 min de desbanco a cada 10 min de rotagdo com velocidade de 250 rpm em
vacuo, com razéo bola-p6 de 10:1.

AplOs a moagem as misturas de p6s foram analisadas no MEV, utilizando a
técnica de eletrén-retroespelhado, para a confirmacdo da formacdo de ligacdo
mecéanica entre os pos elementares. Além disso, foi determinado o valor da
densidade aparente da mistura para os diferentes tempos de moagem. Este valor foi
obtido segundo Chaverini (2001) @ calculando o resultado entre a massa do p6 solto
e seu respectivo volume.

A compactacao da mistura dos pés foi realizada uniaxialmente a frio em uma
matriz clindrica de 30 mm de altura, didmetro externo de: 25 mm e diametro interno
de 13 mm. Utilizou-se uma prensa hidraulica, realizando trés ciclos de prensagem de
60 segundos cada, até a presséo final de 29,95 MPa. Com um paquimetro digital,
obtiveram-se as dimensdes de cada amostra para o posterior calculo do volume, e
pesaram-se as amostras em uma balanca analitica para o posterior calculo das
densidades a verde.

Posteriormente, realizou-se a sinterizacdo das pecas compactadas. Foi
utilizado um forno tubular com atmosfera controlada de argdnio. A sintetizacao foi
feita em duas etapas A primeira etapa consistiu no aquecimento de 25°C até 450°C
seguido de uma isoterma de 30 minutos, para a eliminacdo do estearato de zinco. A
segunda etapa continuou-se o0 aquecimento de 450°C até 1000°C seguido de uma
isoterma de uma hora e meia e resfriamento no forno. Por fim, foram calculadas as
densidades do sinterizado de acordo com o método de Arquimedes segundo a
norma ASTM-C744-74.

Com o intuito de comparacdo entre os valores encontrados para a liga
fabricada via metalurgia do p6 e o valor tedrico, e o posterior calculo da porosidade,

determinou-se o valor da densidade tedrica de acordo com a Equacéo (A) @,
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_ [(F"z:u X %Cuj + (F"Al X %Alj + (F"m X %mj]
P ™ 100

(&)

Para este calculo considerou-se p.,=8,93 g/cm3, p,,=2,70 g/cm3 e p,,;=8,91 g/cm3,
£..-=1,05 g/cm3. Assim, para avaliar a qualidade final das ligas obtidas, também
foram calculados os valores das porosidades (¢) dos sinterizados. Utilizou-se a

Equacéo (B) para a realizacdo desses calculos -

@ = [1—( &, )} X 100 (B)
Eint
Em que, p. representa a densidade tedrica da liga, calculada através da Equacgéo
(A), e pn: @ densidade do sinterizado obtida pelo método de Arquimedes.

Para a analise de microscopia nas pecas sinterizadas realizou-se o
procedimento metalografico de acordo com a norma ASTM E3-11, as quais foram
cortadas, embutidas, lixadas na sequéncia de lixas de granulometria de #220, #400,
#800, #1200 e #2500 e polidas em alumina de 1 e 0,03 um. Posteriormente, estas

foram analisadas no MEV.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Caracterizacdo dos p6s elementares

Na analise dos pds de Cu,Al e Ni realizada através do MEV e da técnica EDS,
observou-se que cada p6 elementar possui formato e purezas diferentes, como é
apresentado na Figura 1. O p6 de Cu apresenta pureza de 99,62% e formato poroso

caracterizacéo a fabricacdo por deposicao eletroquimica (fig.1a).
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lpm UNB Mec 4/7/2016
x5,000 15.0kV LED SEM WD 25.8mm 15.0kV LED SEM WD 25.0mm

20.0kV LED

Figura 1: Morfologia dos p6s metalicos. Aumento de 5000x (a) p6 de Cu (b) p6 de Al
(c) p6 de Ni.

As andlises dos pos de Al mostraram que este possui pureza de 99,96% e a
morfologia com formato irregular, demonstrando que foi fabricado pelo processo de
atomizacdo a agua (fig. 1b). Para os pos de Niquel as andlises apresentaram
pureza de 99,67% e formato esponjoso, caracterizando a fabricacdo pelo processo
de Carbonila (fig. 1c).

Como no processo de metalurgia do po, os pos elementares envolvidos precisam
apresentar pureza acima de 99,5%®, pode-se dizer que todos os pds metalicos
utilizados na fabricacao da liga Cul3Al4Ni estdo de acordo com o esperado.

Moagem

Com as imagens obtidas através da técnica de eletron-retroespalhado

observa-se que houve ligacdo mecanica entre os pdés elementares envolvidos no
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processo de moagem de alta energia. E possivel identificar diferenca de tonalidades
na mistura, caracterizando, diferentes elementos. Assim, as particulas mais escuras
sdo as de cobre, as mais claras de aluminio e o niquel tem dificil identificacdo por
estar presente em pequenas proporcdes ©). A Figura 2 apresenta as imagens dos

pds moidos durante 2 horas, 4 horas e 8 horas respectivamente.

Vi Gl A _ S e 4 % =
1opm U'NB Mec 5/24/2016 10pm UNB Mec 5/24/2016
10.0kV BED-C WD 14.8mm 10.0kV BED-C SEM WD 14.7mm|

10pm UNB Mec 5/24/2016
10.0kV BED-C SEM WD 15.1mm

Figura 2: P6s metalicos apdés moagem com aumento de 600x. (a) 2h de moagem (b)

4 h de moagem (c) 8h de moagem

Observa-se que com o0 aumento do tempo de moagem h& uma maior
homogeneizacdo entre os componentes e, aparente aumento das placas de
soldagem entre os elementos. Para os trés tempos de moagem, ndo é possivel
identificar os pos elementares individualmente pelos seus formatos.

Na Tabela 1 esta disponivel o céalculo da densidade aparente para cada mistura
nos diferentes tempos de moagem.
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Tabela 1: Valores para as densidades aparentes das misturas

Moagem de 2 h | Moagemde 4 h | Moagem de 8 h
Massa (g) 5,590 4,872 4,279
Volume (cm?3) 2,000 2,000 2,000
Densidade (g/cm3) 2,795 2,436 2,140

Observa-se que elevando o tempo de moagem a mistura torna-se menos
densa. Este fato esta relacionado com a maior ligacdo entre as particulas em
moagens com maiores duragdes. Ou seja, quanto mais as particulas se diferem do

formato esférico, menor sera sua densidade aparente @.

Compactacao

Os valores obtidos para as densidades a verde, ou seja, ap0s 0 processo de

compactacao, estdo dispostos na Tabela 2.

Tabela 2: Valores das densidades a verde nos diferentes tempos de moagem.

Moagem de 2 h | Moagem de 4 h | Moagem de 8 h
Massa (g) 5,800 4,272 4,017
Volume (cm?3) 0,980 0,832 0,783
Densidade (g/cm3) 5,918 5,135 5,130

Com os valores encontrados para as densidades a verde dos pés
compactados, observa-se que com o0 aumento do tempo de moagem, os valores das
densidades diminuem. Este fato pode ser explicado, da mesma maneira como foi
apresentado para a densidade aparente. Ou seja, aumentando o tempo de moagem,
as particulas had maior ligacdo entre as particulas, e estas por se diferirem do
formato esférico a compactacdo se torna mais dificil, havendo o aumento da

densidade a verde com o aumento do tempo de moagem ©),

Sinterizacdo
O valor da densidade tedrica encontrada para a liga Cul3Al4Ni em estudo foi
de p. =8,130 g/lcm3. Assim, calculou-se a porosidade das pecas sinterizadas

calculadas atravées da Equacdo (B), e a densidade dos sinterizados como é

apresentado na Tabela 3.
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Tabela 3: Densidades e porosidade dos sinterizados

Peine (9/CM3) Porosidade (¢)
Moagem de 2 h 5,679 30,15%
Moagem de 4 h 6,380 21,52%
Moagem de 8 h 6,363 21,73%

Os resultados obtidos mostram que as maiores densidades foram para 0s
tempos de moagem mais altos. Ou seja, o tempo de moagem afeta de forma direta a
sinterizacdo®. Também pode ser observado, que a maior densidade foi obtida para
a moagem de 4 horas. Este fato esta incoerente com o que foi apresentado por Tang
et al. (1997) ®, o qual afirmou que, em moagens com tempos muito pequenos a
densidade do sinterizado é baixa e esta vai aumentando com o aumento do tempo
de moagem. Sendo que, este aumento ocorre até um certo limite, e tempos de
moagens altos (acima de 20 horas de moagem) podem diminuir a densidade do
sinterizado. Essa incoeréncia pode estar associada a erros experimentais, uma vez
que, a diferenca entre as densidade da moagem de 4 horas e da moagem de 8
horas € pequena.

Baixos valores de densidade e, consequentemente elevados valores de
porosidade podem estar relacionados com a pressdo e método de compactacao, e
ainda com a quantidade de lubrificante estearato de zinco adicionada na mistura dos

p6s®). A microscopia dos sinterizados realizada no MEV é apresentada na Figura 3.

— 10pm UNE;M‘&C 6/27/2016
15.0kV LED SEM WD 14.9mm
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(c)

Figura 3: Imagens dos sinterizados obtidas no MEV. Aumento de 800x. (a) Moagem
de 2h (b) Moagem de 4h (c) Moagem de 8h.

Nas imagens da Figura 3 pode-se observar alguns poros, porém, é visivel que
em todos os casos houve sinterizacdo e difusdo entre os elementos, obtendo

melhores resultados para as moagens de 4h e 8 h.

CONCLUSOES

A técnica de metalurgia do pdé se mostrou viavel na obtencdo da liga
Cul3Al4Ni em estudo. Entretanto, alteragbes como o ferramental de compactacéao,
quantidade de lubrificante adicionada e condi¢cdes de sinterizacdo devem ser
aprimoradas para melhores resultados, como por exemplo, a diminuicdo da
porosidade.

Foi observado que o tempo de moagem afeta de forma direta os valores das
densidades aparentes, a verde e do sinterizado. Este fator esta relacionado,
principalmente, pela modificacdo das morfologias dos pos metélicos e pela ligagdo
mecanica que ocorre entre eles. A densidade do sinterizado da moagem de 8 horas
foi 12% maior que a de 2 horas, entretanto, a densidade do sinterizado da moagem
de 4 horas foi 0,2% maior que a de 8 horas.

Assim, maiores tempos de moagem, no caso 4 e 8 horas, favorece a
obtencdo de produtos com mais qualidade. Desta forma, o tempo de moagem é um
fator fundamental na obtencéo da liga, devendo ser criteriosamente definido.
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TITLE

OBTAINMENT OF THE ALLOY Cul3Al4Ni USING PROCESSED BY POWDER
METALLURGY

ABSTRACT
The powder metallurgy is a technique environmentally advantageous that
allows the production of many pieces, with a good superficial finishing and
dimensional tolerance. For the production of pieces using technique, basics steps are
carried out, as the characterization of powders, the mixing and homogenization,
compacting and sintering. In this context, this work has as objective the obtainment

of the Cul3Al4Ni alloy via powder metallurgy. For this, was made a high energy
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milling for 2, 4 and 8 hours. Then, the milled powder was compacted and posteriorly,
sintered in an oven with controlled atmosphere. It was observed that the milling time
affects directly in sintering of the pieces. The best results obtained were for the
samples that were milled for 4 hours. This samples have showed 21, 52% of porosity
and 6,382 g/cm? of the density of sintered.

Key words: Powder metallurgy, Cul3AI4Ni alloy, high energy milling.
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