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Resumo

Neste estudo utilizou-se o processo de metalurgia do pé para a elaboracdo de
compasitos a base de aluminio reforcados com nanoparticulas de TiO,. A obtencdo
da liga AA2014 foi feita através de moagem de alta energia. A adicdo do reforco foi
realizada por dois métodos diferentes de moagem, a direta e a indireta, ambos por
moagem de alta energia. A consolidacdo dos pos foi feita por compactacéo uniaxial
e sinterizagdo. O material produzido foi estudado microestruturalmente mediante
microscopia eletrénica de varredura e analise térmica por dilatometria. O compdsito
apresentou boa dispersédo das particulas, no entanto a sinterizacdo foi deficiente o
gue requer um estudo mais aprofundado da incorporacao e coesao destas particulas
de TTC)Z

Palavras-chave: Compdsito de matriz de aluminio; TiO,;Moagem de alta energia.

OBTAINING OF AA2014 ALUMINUM MATRIX COMPOSITE REINFORCED WITH
TIO, NANOPARTICLES BY POWDER METALURGY

Abstract

In this work was used the powder metallurgy process for the preparation of

aluminum-based composites reinforced with TiO, nanoparticles. The achievement of

the AA2014 alloy was carried by high energy milling. The addition of the

reinforcement was carried out by two different methods of milling, direct and indirect,

both by high energy milling. The consolidation of the powders was made by uniaxial

compaction and sintering. The material produced was studied microstructurally by

scanning electron microscopy and thermal analysis by dilatometry. The composite

had good dispersion of the particles, however was poor sintering which requires

further study the incorporation and cohesion of these TiO, particles.
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1 INTRODUCAO

As ligas de aluminio da série 2XXX tém como elementos principais o aluminio e o
cobre, estas ligas tem suas propriedades mecanicas muito influenciadas pelo
tratamento térmico de precipitagdo. O custo e a relagdo resisténcia/peso sao fatores
primordiais que contribuem para que este material seja amplamente utilizado na
industria automobilistica e aeronautica.”)

A utilizacdo destas ligas, a temperaturas acima de 180°C, produz uma queda de
propriedades por aglomeracéo dos precipitados que perdem coeréncia com a matriz.
Sendo necesséria a existéncia de outra fase, mais fina, termodinamicamente estavel
e distribuida uniformemente na matriz de aluminio para que a resisténcia se
mantenha a temperaturas mais elevadas.**? Portanto, a adicéo de nanoparticulas de
TiO, facilitaria a formacdo destes precipitados, além de atuar como elemento
endurecedor.

Em materiais compdsitos é de extrema importancia que exista coesao entre a matriz
e o reforco, sendo um fator preponderante a escolha do reforco, que deve ser
compativel com a matriz. Estima-se que ndo haja reacbes quimicas entre eles. Por
este motivo os 6xidos sao escolhidos, na maioria das vezes, por serem duros e
apresentarem estabilidade quimica e térmica a elevadas temperaturas, garantindo a
integridade do material. Outro ponto importante € a distribuicdo deste reforco. A
aglomeracao de particulas interfere de forma negativa nas propriedades finais do
material, portanto, é importante obter estes compdésitos através de um método que
distribua de forma homogénea estes reforcos.®*

O objetivo deste trabalho é avaliar o efeito dos diferentes pardmetros utilizados, na
técnica de moagem de alta energia, para a fabricacdo do compdsito de matriz de
AA2014 refor¢cado com particulas de TiO, nanométricas.

A moagem de alta energia € uma técnica da metalurgia do pé que apresenta
vantagens com relacdo a outras técnicas de producdo e em alguns casos torna-se a
Unica rota alternativa para a producéo de alguns materiais, ela possibilita a obtencéo
de estruturas com reforco distribuido homogeneamente, requisito basico para um
compoésito apresentar suas caracteristicas particulares. Neste caso a moagem €
realizada em moinhos de alta energia onde o processamento dos pos é feito no
estado sdlido e envolve, basicamente, deformacdo plastica, soldagem, fratura e
soldagem novamente, resultando em uma redistribuicdo fina dos componentes
metalicos ou ceramicos em uma matriz metalica. As particulas formadas apresentam
caracteristicas de material compdsito em microescala.®™”

A adicdo de fases ceramicas possibilita um incremento na dureza e resisténcia, bem
como a adicao de reforco pode facilitar a formacédo das zonas de Guinier-Preston
acelerando o surgimento dos estagios posteriores de formacdo de fases. Entre os
reforcos mais utilizados se destacam os 6xidos que podem melhorar a resisténcia
mecanica, quimica, térmica, elétrica, Optica e magnética a altas temperaturas e a
ambiegtg)s agressivos. Os mais comuns sao Al;Os, Y203, TiOz, ZrO,, MgO, CuO,
Cr.03.

2 MATERIAIS E METODOS
A fabricacdo da liga de aluminio AA2014 seguiu o0os parametros de moagem

baseados em trabalhos anteriores®%'? que possibilitam a homogeneizacdo e a
moagem adequada dos elementos. O método utilizado foi a moagem de alta
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energia, em moinho atritor HDO1 — fabricante Union Press, com o0s seguintes
parametros:

e tempo de moagem: 10 horas;

e velocidade de rotagao: 500 rpm;

e razdao bolas/carga: 20:1;
atmosfera: argonio;

e agente de controle do processo — PCA: Cera C.
Na Tabela 1 esta representada a composicao da liga em peso dos pés elementares
utilizados e as caracteristicas dos mesmos.

Tabela 1. Dados da composicdo quimica do material composito
Porcentagem Distribuic&o
Elemento quimico (%) 9 Pureza (%) | Fabricante granulométrica

(Lm)

Aluminio 94,3 99,7 Alcoa <83

Cobre 45 99,5 Metalp6 <970

Silicio 0,7 - - <151

Magnésio 0,5 99 Reagen <410

PCA 15 - Sintermetal -

A obtencdo do composito foi feita por dois processos de moagem diferentes,
processo direto e indireto. O processo de moagem direta envolve adicionar o refor¢o
em 5% em peso (TiO, de 21 nm) juntamente com 0s pos elementares formadores da
liga e processar durante 10 horas em moinho atritor. No processo indireto é utilizada
a liga de aluminio, previamente preparada, e a adicdo do refor¢co na liga é feito em
moinho planetario Pulverisette 5 — fabricante Fritsch por 30 minutos, razéo
bolas/carga 6:1 e velocidade de rotagdo de 100 rpm. Ambos processos foram feitos
em atmosfera inerte com o uso de gés argonio.

Apds a obtencdo dos poés foi analisado a sua morfologia através de Microscopia
Eletrbnica de Varredura (MEV).

Com o objetivo de estudar a influencia do reforco nas transformagdes e fenébmenos,
como difusdo no processo de consolidacdo por sinterizacdo foram realizadas
analises dilatométricas. Para isto foram preparados corpos de prova onde 0s pos
foram compactados com uma pressdo uniaxial de 250 MPa para a condicdo de
mistura direta e 490 MPa para a condicdo de mistura indireta. Os parametros
utilizados para o ensaio de dilatometria foi de 600°C para a primeira condigdo com
taxa de aquecimento de 10°C/min e 630°C para a segunda condicdo com taxa de
aquecimento de 5°C/min, sendo que ambos foram feitos em atmosfera de argonio e
permanecendo na temperatura desejada por 2h.

Para analisar as caracteristicas do material, segundo sua microestrutura, foi feito a
analise via MEV, para tal as amostras utilizadas no ensaio dilatométrico foram
preparadas, ambas foram lixadas até a grana de 1200, polidas com solucdo de
alumina e finalmente, atacadas quimicamente com HF (5%).

Com o objetivo de verificar a coesdo entre as particulas apés sinterizacdo foi
analisada a superficie de fratura dos corpos de prova sinterizados, por meio de
MEV.

A Tabela 2 demonstra os processos descritos acima.
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Tabela 2. Dados demonstrando o0s processos para a obtencdo do compoésito

Compdsito por mistura

indireta

. . AA2014 (Moinho Atritor — 10h)

0,

AA2014 + 5% TiO(Moinho AA2014 +5%TiO, (Moinho
Atritor — 10h) . .

Planetario — 30 min.)
Compactacao Uniaxial - 250 MPa Uniaxial — 490MPa
Sinterizacdo 600°C/ 2h 630°C/2h

Procedimento Compoésito por mistura direta

Obtencao do po

3 RESULTADOS

A partir da analise térmica por dilatometria obteve-se os graficos representados nas
Figuras 1 e 2. Através das Figuras 1 e 2 pode ser comparado o comportamento
durante a sinterizacdo da liga AA2014 sem reforco em relacdo ao compdsito obtido
por moagem direta e em relacdo ao compdsito obtido por moagem indireta,
respectivamente.

AA2014 + 5% TiO,
AA2014

Figura 1.Dilatometria da liga AA2014 e do compdésito AA2014+5% TiO, preparado por moagem
direta.
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Figura 2.Dilatometria da liga AA2014 e do compdsito AA2014+5% TiO, preparado por moagem
indireta.

Na Figura 3 esta representado as micrografias dos seguintes materiais: (a)
AA2014;(b) AA2014+5%TiO, obtido por moagem direta; e (c) AA2014+5%TiO,
obtido por moagem indireta. As setas mostram as regides de contorno entre as
particulas.

Figura 3. MEV das amotras sinterizadas. (a) 214; (b) AA2014 + 5% de Tiz com moagem direta
e (c) AA2014 + 5%TiO, com moagem indireta.

Através da Figura 4 é possivel observar as superficies de fratura dos materiais em
estudo.
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Figura 4. Fractografla das seguintes amostras: (a) AA2014 (b) AA2014 + 5% de TiO, com moagem
direta e (c) AA2014 + 5%TiO, com moagem indireta.

4 DISCUSSAO

Com base nos resultados obtidos pela analise térmica de dilatometria, visto nas
Figuras 1 e 2, o compdésito apresentou o primeiro pico de dilatacdo em 469°C e
525°C, em ambos observa-se que com a adi¢éo de TiO, a sinterizacdo é dificultada,
representado pela pouca contragcédo do corpo de prova, representado pela pequena
gueda na curva quando comparado a liga sem reforco, que neste caso houve
completa sinterizacdo. Nestes casos o reforco atua como uma barreira fisica e
térmica que dificulta a difusdo das particulas, assim, prejudicando a sinterizacéo,
portanto as amostras do compdsito necessitam de mais tempo para completar a
sinterizacéo.

Nas imagens obtidas pela analise do material no MEV comprovou-se que o moinho
atritor € conveniente para o processamento da liga de aluminio AA2014, pois ha
homogeneidade na estrutura e na distribuicdo dos precipitados (Figura 3%). Nas
Figuras 3b e 3c é possivel observar que as particulas estdo menos coesas Visto
pelos contornos entre as particulas, confirmando a hipétese levantada nas Figuras 1
e 2. Outro fator importante é o parametro utilizado para a compactagéo, no caso do
compa@sito com moagem direta, valores maiores de pressdo de compactacdo poderia
aumentar a area de contato entre as particulas e facilitar a coesao entre elas.
Quanto afractografia é possivel observar que a liga sem reforco apresentou
caracterisiticas evidentes de fratura ductil, mostrada pela auséncia de planos
preferenciais, bem como a presenca de “alvéolos”, caracterizando uma maior
coesdo entre as particulas. No entanto, a Figura 4b e 4c, observa-se que ha uma
pequena coesdo entre as particulas, pela pouca formagcdo de “pescocos”, no
material que contém TiO..

5 CONCLUSAO

O processo de moagem de alta energia se mostrou eficiente para a obtencédo da
liga, e do compdsito através da mistura direta.

O TiO, pode atuar como uma barreira térmica e fisica entre as particulas que
dificulta a difusdo e diminui a coesdo entre as particulas durante a sinterizacao,
sendo necessarios tempos mais longos na temperatura de sinterizacdo destes
materiais.

O compadsito apresentou boa dispersdo das particulas, no entanto a sinterizacéo foi
deficiente.
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A adicdo de nanoparticulas de TiO, requer um estudo mais detalhado no que diz
respeito a sua incorporacao e coesao com a matriz.
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