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Resumo

A liga de aluminio AA7075 é amplamente utilizada na industria devido: as excelentes
propriedades mecanicas, baixo peso e por serem trataveis termicamente. Suas boas
propriedades mecanicas de resisténcia podem ser melhoradas quando processadas
juntamente com um reforgo particulado cerdmico como o carboneto de niébio (NbC).
Os pos de partida da liga AA7075 foram processados num moinho vibratorio do tipo
SPEX e posteriormente sinterizados num forno sob atmosfera de nitrogénio. Os pés
compoésitos processados por MAE foram caracterizados por MEV, DRX e difracédo de
Laser. Os sinterizados foram caracterizados por MO, MEV e tiveram sua
microdureza avaliada. Os resultados permitem avaliar: 0 sucesso da técnica de
fabricacdo da metalurgia do P6 (MP) devido a boa e homogénea incorporacdo do
reforco na matriz da liga AA7075 notadamente para os pos processados durante 120
minutos; o aumento da dureza com o0 aumento do tempo de moagem.
Palavras-chave: Metalurgia do P6 (MP); AA7075; NbC; Sinterizacao.

MANUFACTURING OF AA7075 ALUMINUM ALLOY WITH REINFORCEMENT OF
NIOBIUM CARBIDE TROUGH POWDER METALLURGY

Abstract

The AA7075 aluminum alloy is widely used in the industry due: the excellent
mechanical properties, low weight and because it is heat-treatable. Its good
mechanical resistance properties can be improved when reinforced with ceramic
particulate as the niobium carbide (NbC). The start powders of AA7075 alloy were
processed in a SPEX type vibrating mill and were sintered in a furnace with nitrogen
atmosphere. The composites powders subjected to High Energy Milling (HEBM) were
submitted to characterization using Scanning Electron Microscopy (SEM), X-ray
Diffraction (XRD) and Laser Diffraction Granulometry. The sintered samples were
also characterized by Optical Microscopy (OM), SEM and had their microhardness
evaluated by the Vickers Microhardness (HV) test. The results allow to evaluate: the
success of the Powder Metallurgy (PM) technique due to the homogeneous
incorporation of the reinforcement in the AA7075 alloy matrix mainly the powders
with milling time of 120 minutes; the microhardness increased when the milling time
increased.
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1 INTRODUCAO

Um material compoésito € projetado para apresentar uma combinacdo das melhores
caracteristicas de cada um dos materiais que o compféem [1]. Logo hum mesmo
material € possivel aliar tenacidade com resisténcia e dureza. Incrementar as
caracteristicas (tenacidade, dureza, resisténcia a fadiga, fluéncia etc) é o que as
industrias vem buscando.

E nessa busca que as ligas de aluminio estdo ganhando espago nas mais diversas
aplicacbes, pois estas aliam baixo peso especifico com alta resisténcia. Ligas de
aluminio como a da familia 7xxx vem sendo de grande aplicacdo na industria
aeronautica e aeroespacial, pois consiste na liga de aluminio de maior resisténcia e
ainda possui baixa densidade.

Contudo, ligas de aluminio possuem baixo ponto de fusdo e quando enriquecidas
com materiais ceramicos tem seu ponto de fusdo aumentado assim como sua
dureza, sem ter seu baixo peso afetado.

Neste cenario de evolugcdo dos materiais e de suas técnicas de fabricacdo, é
desenvolvida a técnica da Metalurgia do P6 (MP). Uma técnica que tem como
fundamento a fabricacdo de pecas/elementos mecéanicos através da compactacéo e
sinterizacdo de pds. A grande vantagem da MP é que ela pode fabricar pecas dos
mais diversos tipos, com boa precisdo dimensional e acabamento. Além disso, pode
ser usada para quase todos os tipos de materiais, ou seja, a MP pode fabricar pecas
metalicas, ceramicas e compdsitos de matriz metalica com reforco ceramico, por
exemplo, podendo até fabricar pecas de composicfes que seriam impossiveis de
fabricar por outras técnicas, como € o caso das pastilhas de metal duro. Uma vez
que a temperatura usada no processo é aproximadamente 2/3 a 3/4 do ponto de
fus@o da fase matriz metélica.

Por esses motivos a MP vem sendo a técnica de mais destaque na producédo de
compaositos a partir do inicio do século XX, com o dominio das técnicas de obtencao
e com a necessidade de se fabricar pecas com alto ponto de fuséo.

Desta forma, a fabricacdo de compdsitos de matriz metalica de ligas de aluminio é
de grande importancia para o Brasil, pois nosso pais é o terceiro maior produtor de
aluminio do mundo [3].

No que diz respeito aos reforcos que podem ser usados um que se destaca é o
carboneto de nidbio (NbC), para o Brasil ele configura uma boa alternativa como
reforco de compasitos pois em 2013 o Brasil foi o maior produtor de niobio do
mundo. Além disso, o Brasil também é detentor da maior reserva de niébio do
mundo [4].

Logo, esta pesquisa teve como objetivo a fabricacdo de um compdsito de matriz
metalica de aluminio AA7075 reforcado com carbeto de niébio (NbC), discutir os
efeitos do processo da metalurgia do p6 na fabricacdo desses compositos e a
influéncia da adicdo do reforgco na estrutura e na microdureza das amostras
sinterizadas.

2 DESENVOLVIMENTO
2.1 Materiais e Métodos
Este trabalho tem o objetivo de fabricar compdsitos de liga de aluminio AA7075

reforcadas com NbC, através da técnica de Metalurgia do P6: Moagem de Alta
Energia (MAE), compactacdo uniaxial a frio e sinterizagdo sob atmosfera de



nitrogénio. Foi utilizado p6 de AA7075 (matriz) atomizado a ar comprimido, p6 de
NbC (reforco) fabricado pela Sigma-Aldrich e p6 de Acido Estearico (anti-
aglomerante) fabricado pela VEtev Brasil. As informacfes dos pés de partida estao
mostrados na Tabela 1 e 2.

Tabela 1. Liga AA7075

% Composicéao
Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti Outros Outros Al
cada total
Min. - - 1,2 - 21 018 51 - - - Restante
Max. 04 05 2 03 29 028 6,1 0,2 0,05 0,15
Propriedades
Limite de resisténcia a tracdo 572 MPa
(ap06s témpera)
Temperatura de fuséo 635°C
Densidade 2,79 g/lcm?
Fonte. Ligas e Témpera de Extrusédo, ALCOA, 2010
Tabela 2. Carboneto de Niébio (NbC)
Propriedades
Limite de resisténcia a tragéo 244 MPa
Limite de resisténcia a compresséo 2374 MPa
Dureza Rockwell A 90
Temperatura de fuséo 3608°C
Densidade 76 g/cm?®

Foram fabricadas nove (9) amostras do composito. Para cada composicdo do
compoésito (0%NbC, 5%NbC, 10%NbC e 15%NbC) foram usados dois tempos de
MAE: 60 minutos e 120 minutos. A composi¢cdo dos compdsitos é mostrada na
Tabela 3.

Tabela 3. Composi¢cdo dos Compdésitos

AA7075 + 0% NbC 95% AA7075 + 90% AA7075 + 85% AA7075 +
5% NbC 10% NbC 15% NbC

0 min 60min  120min 60min 120min 60 min 120 min 60 min 120 min

Foi realizada a moagem de 10g de pd compdsito mais 1% em peso do anti-
aglomerante, resultando numa massa de 10,1g de p6 em cada moagem.

A MAE dos p0s foi feita num moinho vibratério do tipo Spex. Os pos foram colocados
dentro de uma jarra de aco inox AISI 304L, juntamente com a midia de moagem
(esferas de ago SAE 52100) e como agente controlador do processo de moagem foi
utilizado alcool isopropilico. Uma vez colocados dentro da jarra: o po, as esferas e o
alcool, a jarra era fixada no moinho e entdo dado inicio a moagem [5].

A compactagdo uniaxial a frio foi feita numa prensa hidraulica. Foi usada uma
pressdo de compactacdo de 7,0 t/cm? durante dez (10) minutos. A matriz usada na
compactacao foi uma matriz cilindrica fabricada em aco ferramenta AlSI D6.

O processo de sinterizacdo foi feito num forno do tipo Mufla com atmosfera
controlada de nitrogénio. As amostras foram sinterizadas a 500°C durante 5 horas.
Foi usada uma taxa de aquecimento de 10 °C/min e apds o tempo de sinterizacao o
forno foi desligado e as amostras foram esfriadas no interior do forno até atingir a
temperatura ambiente.



Para caracterizacdo dos pos, antes e ap0s a MAE, foram utilizadas as técnicas:
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), Difragdo de Raio-X (DRX) e
Granulometria de Difracdo a Laser.

As densidades dos compactados e dos sinterizados foram calculadas,
respectivamente, pelas Equacdes 1 e 2.

_ Mcompactado

D compactado — 1)
compactado
__ Mginterizado

Dsinterizado - (2)

Vsinterizado

Para a caracterizacdo dos compdésitos apés sinterizacdo, foram usadas as técnicas
de: MEV e Microscopia Otica (MO).

Para avaliacdo da propriedade mecéanica do compdsito sinterizado, foi feito o ensaio
de Microdureza Vickers (HV). No ensaio foi usada uma carga de 2 KGF aplicada
durante 15 segundos. Foram feitas 5 identacbes em cada amostra.

2.2 Resultados e Discussao

Antes de realizar a moagem dos poés, os pés de partida foram caracterizados. O p6
da liga AA7075 apresentou uma morfologia esférica, tipico de um pd obtido por
atomizacdo. Em contra partida, o p6 de NbC apresentou uma morfologia irregular,
tipico de um pd obtido por MAE. Apds a moagem os pos foram caracterizados
novamente, péde-se notar que a morfologia dos p6s mudou para uma morfologia
lamelar e admitindo uma certa regularidade, assim como est4 mostrado na Figura 1.
Outro efeito da moagem é a diminuicdo do tamanho de particula com o aumento do
tempo de moagem.

Figura 1. Imagem obtida por MEV dos pés de paftidé — AA7075 (a) e NbC (b); dos pds apds MAE —
60 min (c) e 120 min (d)

Foi observado, através da Difracdo de Raio-X (DRX), que foi obtida uma boa
incorporagao do NbC na matriz de AA7075, Uma vez que, para todas as condicoes,
0s picos correspondentes ao nidbio (Nb) apresentou um espectro de raio-X de baixa
energia dispersiva [5], com mostrado na Figura 2.

Assim como foi observado na Figura 1, o tamanho de particula diminui com o
aumento do tempo de moagem, sendo assim foi feita uma Granulometria de
Difracdo a Laser para medir o tamanho médio das particulas apos 120 minutos de
MAE. A Figura 3 apresenta os resultados obtidos da granulometria. Os resultados
mostram que o tamanho médio das particulas diminui a medida que o teor de reforco
aumenta na matriz. Comparando o tamanho de particula do p6 da liga AA7075 sem



reforco com o tamanho de particula do p6 compadsito com 15% de NbC, ocorre uma
reducdo de aproximadamente 50% no tamanho de particula por causa da insercéo
do reforco. Isto ocorre pois quanto maior a porcentagem de particulas frageis
presentes no composito, ocorre uma aceleracdo da moagem, uma vez que as
particulas frageis reduzem a soldabilidade da matriz de aluminio, que é um material
dactil [6].
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Figura 2. Difragédo de Raio-X dos pds ap6s MAE
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Figura 3. Granulometria dos pés ap6s 120 minutos de MAE

A densificacdo dos compositos, apds sinterizacao, estdo apresentadas na Tabela 4.
Como pode ser visto, as amostras apresentaram uma densificacdo aceitavel, uma
vez que ndo houve densificagdo inferior a 80%. Sendo a melhor densificagéo,
90.94%, alcancada com a composicdo de 85% AA7075 + 15% NbC apds 120
minutos de MAE.

Tabela 4. Densificacao

Amostras

Densificagéo (%)

AA7075 + 0% NbC — 0 min 84.98
AA7075 + 0% NbC — 60 min 87.28
AA7075 + 0% NbC — 120 min 83.09
95% AA7075 + 5% NbC — 60 min 89.18
95% AA7075 + 5% NbC — 120 min 84.91
90% AA7075 + 10% NbC — 60 min 89.79
90% AA7075 + 10% NbC — 120 min 87.68
85% AA7075 + 15% NbC — 60 min 84.09
85% AA7075 + 15% NbC — 120 min 90.94




Apé6s a sinterizacdo foi feita a caracterizacdo dos compdsitos. Primeiramente as
amostras foram observadas no microscépio 6tico (MO). As imagens obtidas por MO
das amostras estdo mostradas na Figura 4, foi possivel observar a diferenca de
morfologia entre as amostras que nao foram processadas por MAE e as amostras
que foram processadas por MAE, uma vez que a amostra que nao foi processada
manteve a morfologia das particulas esféricas enquanto que as amostras
processadas apresentaram uma morfologia de superposicdo de lamelas. Esta
diferenga de morfologia das particulas do compadsito vao interferir na porosidade das
amostras, a amostra com particulas de morfologia esférica tem porosidade maior
enquanto que as amostras com particular lamelar tem menor porosidade. Também
foi possivel ja evidenciar a disperséo do refor¢co na matriz do compaésito.

Figura 4. Imagens obtidas no MO: AA7075 — Omin (a), AA7075 + 0% NbC — 60 min (b), AA7075 + 0%

NbC — 120 min (c), 95% AA7075 + 5% NbC — 60 min (d), 95% AA7075 + 5% NbC — 120 min (e), 90%

AA7075 + 10% NbC — 60 min (f), 90% AA7075 + 10% NbC — 120 min (g), 85% AA7075 + 15% NbC —
60 min (h) and 85% AA7075 + 15% NbC — 120 min (i)

Na Figura 5, estdo as imagens obtidas por MEV dos compdésitos. Assim como ja
pbde ser inicialmente observado na Figura 4, o MEV confirmou a presenca de
porosidade nas amostras. As amostras ainda ficam com uma certa porosidade, uma
vez que ndo foi obtida uma densificacdo de 100%. Ainda na Figura 5, é possivel
observar a distribuichio homogénea do reforco na matriz. Para confirmar que as
particulas que aparecem nas imagens trata-se do refor¢co, foi feito uma
Espectroscopia de Energia Dispersiva (do inglés, Energy Dispersive Spectroscopy —
EDS) para identificar as particulas que se encontravam dispersas nos compaositos,
Figura 6.
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Figura 5. Imagens obtidas no MEV: AA7075 — Omin (a), AA7075 + 0% NbC — 60 min (b), AA7075 +
0% NbC — 120 min (c), 95% AA7075 + 5% NbC — 60 min (d), 95% AA7075 + 5% NbC — 120 min (e),



90% AA7075 + 10% NbC — 60 min (f), 90% AA7075 + 10% NbC — 120 min (g), 85% AA7075 + 15%
NbC — 60 min (h) and 85% AA7075 + 15% NbC — 120 min (i)

Como foi possivel observar, além da aparicdo das particulas de NbC, ocorreu a
aparicdo de uma segunda particula nas amostras. Esta segunda amostra, como é
mostrado na Figura 7, € uma fase rica em ferro (Fe).

g R "R

MAG: 2500 x HVE150kV _D.53mm

Figura 7. EDS identificando fase rica em Fe na amostra com 85% AA7075 + 15% NbC — 120 min

Os resultados do ensaio de Microdureza Vickers (HV) estdo apresentados na Tabela
5. A dureza tende a aumentar com o0 aumento da porcentagem de reforco
adicionado ao compdsito; outro fator que tende a aumentar a dureza é o tempo de
MAE, este efeito é devido as maiores taxas de encruamento sofridas pelas
particulas durante a moagem de alta energia; as amostras com 120 minutos de MAE
obtiveram uma distribuicdo mais homogénea da dureza, entre as sec¢fes superficial
e transversal, se comparadas com as amostras com 60 minutos de MAE [7].



Tabela 5. Microdureza Vickers (HV)

Amostras Secéao

Superficial Transversal

AA7075 + 0% NbC — 0 min 66.57 + 3.54 59.76 + 0.86

AA7075 + 0% NbC — 60 min 60.77 + 3.96 80.88 + 3.61
AA7075 + 0% NbC — 120 min 78.94 + 22.92 64.06 + 2.16
95% AA7075 + 5% NbC — 60 min 86.22 + 7.01 66.25 = 5.30
95% AA7075 + 5% NbC — 120 min 105.96 + 8.11 106.69 + 2.62
90% AA7075 + 10% NbC — 60 min 83.70 £ 7.20 100.08 =+ 4.74
90% AA7075 + 10% NbC — 120 min 135.00 + 5.46 127.53 +1.37

85% AA7075 + 15% NbC — 60 min 116.08 £ 7.78 95.01 +5.39
85% AA7075 + 15% NbC — 120 min 106.92 + 15.71 110.05 + 29.22

A amostra com maior dureza foi a amostra com 90% AA7075 + 10% NbC - 120
minutos de MAE. A tendéncia de aumento da propriedade com o aumento da
porcentagem de reforco néo foi totalmente verdade, pois em concentracdes maiores
a 10% o NbC tende a degradar as propriedades do material da matriz.

3 CONCLUSAO

Com o aumento da concentracdo de reforco (NbC), houve um aumento na eficiéncia
e acelerou o processo de Moagem de Alta Energia (MAE).

Como a densificagdo foi inferior a 100%, houve porosidade remanescente nas
amostras.

A dureza aumenta com o aumento do tempo de moagem e com o aumento do
percentual de refor¢o adicionado a matriz.

As amostras com 120 minutos de MAE obtiveram melhores propriedades mecanicas,
assim uma estrutura mais homogénea e refinada.

O compaosito com melhor propriedade mecéanica foi o composto por 90% AA7075 +
10% NbC com 120 minutos de MAE.
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