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Resumo. Este trabalho investiga a producdo de compdsitos de matriz metélica (CMM) de Al,

reforcado com particulas do intermetélico NbAI3, obtido por técnica de metalurgia do pd. As
particulas usadas como reforgo apresentavam tamanho medio de 10 um(-325mesh, 99,5% pureza),
e o material usado como matriz foi p6 de aluminio (-40mesh, 99,5% pureza), e foram adquiridos de
fornecedor comercial. O p6 de aluminio, juntamente com o refor¢o, na propor¢cdo de 5% em
volume de reforgo, foi processado em um moinho de bola de alta energia, dotado de um vaso de

aco inox e esferas de aco inoxidavel de 5mm, durante 4 horas, sob fluxo constante de nitrogénio

liquido. Apos a incorporacdo, o po processado foi analisado através de técnica de Difracéo de
Raios-X e por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV). O p6 reforcado foi consolidado
através de compactacao a frio e posteriormente sinterizado em forno a resisténcia elétrica, sem
controle de atmosfera. O compdsito consolidado foi analisado através de microscopia 6tica e
(MEV), ensaio de dureza Vickers, e avaliada sua densidade pelo método de Arquimedes. Os

resultados obtidos mostraram que o tempo de processamento adotado foi suficiente para
incorporacao do reforco ao pé da matriz, com a auséncia de interfaces formada entre o p6 da
matriz e do reforco. Existe uma tendéncia a deformacéo extensiva das particulas da matriz, que na

presenca do nitrogénio liquido podera levar a expressiva diminuicdo no tamanho de gréo destas

particulas. Apos a consolidacéo, 0 composito mostrou estrutura coesa, com auséncia de interfaces
entre a matriz e o reforgo, associada a uma boa distribui¢do das particulas ao longo da matriz

evidencia-se também a presenca de graos refinados.
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1. INTRODUCAO

A producdo de materiais compositos com reforco intermetalico tem despertado interesse
cientifico e tecroldgico devido, principalmente, a possibilidade de se obter interface matriz reforco
uniforme e isenta de defeitos. A caracteristica desta interface tem sido reportada como sendo
responsavel por melhorar as propriedades mecénicas dos compadsitos (Robert et al, 1997).

Nos ultimos trinta anos, a producdo de materiais compoésitos de matriz metalica, com reforco
ceramico, temsido ampliada devido ao incremento nas técnicas de fabricagdo e nos processos de
incorporacdo do reforco na matriz. A dissimilaridade entre a matriz e o reforco, responsavel por
muitos dos problemas apresentados por estes materiais, tem sido amplamente investigada, em varios
trabalhos como o de Rohatgi (Rohatgi et al, 1986), onde ja se apresentavam resultados destes
estudos. As reacBes excessivas na interface matriz / reforco ou a interacdo entre os componentes
produzindo compostos indesgjaveis nesta regido, podem resultar em baixas propriedades mecanicas,
devido a formacgdo de fases frageis ou simplesmente ao desprendimento do reforco (Metcalf, 1974).
Contudo, Schwartz (Schwartz 1996) reporta pardmetros de processos, referentes a temperatura,



onde reacOes favoraveis entes reforgo e matriz, em sistemas especificos, sdo obtidas. As reaces de
interface sdo mais facilmente controladas quando o reforco faz parte do sistema e séo obtidos de
modo in situ. Controlando a precipitacéo de uma fase particular como o intermetélico, as interfaces
serdo livres dos defeitos comuns aos métodos convencionais de adi¢do de reforgo (Chu et al, 1993).

O uso de reacles in situ para producdo de particulas intermetdlicas mostraram-se ser efetiva na
producdo de materiais compositos no sistema Aluminio-Nidbio (Robert et a, 1996). Infelizmente
esta fase no sistema aluminio é usualmente muito densa e apresenta a tendéncia a decantar durante o
processamento da matriz liquida, comprometendo a distribuicdo do reforco na matriz, por
apresentar forte tendéncia de concentracdo do reforco particulado na base do compésito. Algumas
técnicas de processamento podem ser adotadas para minorar o efeito da decantagdo, como a
agitacdo previa do banho antes do vazamento ou até mesmo a adocdo de agitacdo seguida de
vazamento pela base do cadinho.

A adocdo datécnica de metalurgia do p6 na fabricacdo de materiais compdsitos onde o material
usado como reforgo apresenta densidade elevada, como nos intermetdlicos de aluminio, possibilita
um melhor controle na distribuicdo das particulas de reforco (Torralba at al, 2003). A ado¢do do
processo de moagem em moinho planetéario de bolas contribui para a efetiva incorporacéo do
reforco na matriz, alem de fornecer energia de deformacdo que favorece ao processo de
consolidacdo do p6 (Urtiga el al, 2001).

Neste trabal ho, estudam: se os parametros de processamento que possibilitem incorporar reforco
intermetalico particulado de NbAl;, numa matriz de aluminio adotando-se técnicas de moagem
associado com compactacdo a frio seguida de sinterizagdo em forno de resisténcia elétrica. Os
compositos produzidos foram caracterizados quanto sua microestrutura, propriedade mecanica,
densidade e de resisténcia ao desgaste.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
2.1 Processamento do composito.

O composito Al+5%voINbAI3 foi produzidos a partir do p6é de aluminio de pureza comercial,
mesh -325, com tamanho médio de 25um, e pé de NbAls, -325 mesh, com tamanho médio de 8um,
fabricado pela CERAO Incorporated USA. Inicialmente os pés foram misturados em moinho de
baixa energia tipo “V”, e posteriormente processado num moinho planetaria de bolas, com esferas
de aco inoxidavel martensitico. O &cido steric foi usado como agente controlador do processo, para
evitar excessiva soldagem do p6 de auminio. Foram adotas as condi¢bes de processamento
apresentadas abaixo na Tabela 01

Tabela 01. Condigdes de processamento dos pds precursores do compasito.

Relacdo em peso esfera material em pd 16/1
Diametro das esferas 6 mm

V elocidade de rotacéo 180 rpm
Tempo de processamento 4 horas
Agente controlador 0.5% vol.
Meio de moagem N> liquido

Na consolidag&o dos compdsitos, foi empregada compactacdo uniaxial afrio com cargas de 60 e
80 KN, em matriz de aco ferramenta, lubrificada com e de etilenoglicol. Foram produzidos
compositos na forma de cilindros com 15mm de diametro e 25mm de comprimento. Estes
compositos foram submetidos a tratamento de sinterizacdo em forno de resisténcia elétrica, sem
controle de atmosfera, na temperatura de 550°C, por 20, 40 e 60 minutos. Depois de compactados e
sinterizados, amostras dos compésitos foram submetidas aos ensaios para caracterizacdo, mecanica
de dureza, densidade e de resisténcia ao desgaste abrasivo.



2.2 Caracterizacdo Microestrutural.

Depois de processado, amostras de pd dos compdsitos foram analisadas através de microscopia
eletrénica de varredura (MEV) com afinalidade de se observar a efetiva incorporacéo das particulas
de refor¢o na matriz, bem como a morfologia das particulas do compdsito reforcadas. Nesta mesma
direcdo, amostra do p6 do intermetdlico foi analisada em MEV, antes de processado, com o objetivo
de se caracterizar sua morfologia

Depois de consolidado, amostras do composito foram analisadas através de microscopia 6tica
para caracterizacdo de suas microestruturas Para tal analise, as amostras foram submetidas a
procedimentos tradicionais de preparacdo metalografica, tendo sido lixadas com lixas de
granulometria variando de #180 a #600, e posteriormente polidas com pasta de diamante de 3um e
delum.

2.3 Densidade.

A densidade das amostras foi determinada pelo método de Arquimedes, com agua destilada,
empregando-se picnémetro de 50ml, balanca analitica com precisdo de 0,0001g, na temperatura de
22°C. Foram feitas trés medidas para cada condic¢éo do compdésito produzido.

2.4 Caracterizacdo M ecanica.

A resisténcia mecanica do compdsito investigado foi analisada através de Ensaio de Dureza
Vickers, usando um penetrador de diamante na forma de pirémide de base quadrada com carga de
50N por 30s. Foram feitas quatro medi¢oes por amostra analisada.

2.5 Ensaio de desgaste.

O ensaio de desgaste adotado foi o0 de desgaste abrasivo, utilizando-se de um arasdmetro do
tipo pino sobre disco, a dois corpos, onde um pino do compésito com 5mm de diametro foi forcado
a deslizar sobre uma lixa #320, sob a carga de 340g, num percurso de 120m. para cada condi¢éo do
ensaio foram ensaiado trés corpos de prova.

Os parametros adotados na caracterizacdo do Al e dos compositos, quanto a resisténcia ao
desgaste, foram a variagdo no comprimento do corpo de prova (?L) em funcdo da disténcia
percorrida no deslizamento e o volume total de material removido apds completado o percurso. Foi
definido um indice de desgaste, Id, como sendo o volume de material removido por comprimento
do percurso.

O volume de material removido durante o ensaio foi estimado com base na reducéo do peso, e
na densidade de cada material ensaiado, sendo esta cal culada emfuncdo do peso e volume inicial de
cada corpo de prova.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES
3.1 Microestrutura

As microestruturas da Figura 01 mostram a morfologia das particulas de NbAI3, como
fornecidas (a), a morfologia das particulas do compdsito apds 0 processamento no moinho de bola
(b), e a estrutura do composito depois de consolidado (c). Em (a), pode-se observar uma certa
heterogeneidade no tamanho das particulas e que as mesmas apresentam uma morfologia tendendo
para alongada, com predominancia de cantos vivos nas particulas. Tal morfologia pode ser
resultante do processo de fabricagéo deste material, e pode comprometer as propriedades mecanicas
de deformacdo dos compositos ja que as arestas formadas porem se constituirem em ponto de



rasgamento da matriz. Em (b), observa-se que as particulas deformadas apresentam morfologia na
forma de “flakes’, alongada e com superficie cdncava, que favorece ao processo de consolidacao
por deformacdo plastica e temperatura elevada, como o procedimento que foi aplicado neste
trabalho; associada a morfologia das particulas, temse a elevada energia de deformacdo presente
nas particulas devido ao processamento em moinho de bolas, onde ocorre extensa deformagéo nas
particulas. Nesta fotografia pode-se notar ainda a presenca da fase intermetalica que sobressai na
superficie da particulas deformadas. A fotografia (C) apresenta a microestrutura do compadsito
depois de consolidado e nela pode se observar que 0 processo aplicado resultou numa boa
distribuicéo das particulas do refor¢o ao longo da matriz, com pegquena incidéncia de aglomeracéo
de particulas e com boa integridade da matriz. Na matriz observou-se ainda a incidéncia de
pequenos poros resultante do processamento do composito.

8 ;g -

Figura 1. Microestrutura do compdsito intermetalico NbAl; (@), do compésito Al+NbAl; apbs
moagem (b) e apds consolidado (c).

3.2 Difragdo de Raio-X

A Figura 2 apresenta o resultado da analise por difracdo de Raio-X realizado na amostra do pé
do composito depois do seu processamento. Os picos apresentados neste difractograma
correspondem a picos caracteristicos da fase a-Al e do NbAls. N&o foi detectada a presenca de
nenhuma outra fase neste difractograma, alem da aAl em maior incidéncia e do intermetélico
NbAI; com incidéncia menor, o que confirma a incorporacdo deste na matriz de aluminio. Como foi
observado na Figura 1 (b), as particulas de NbAIl; incorporadas nas particulas da matriz de
auminio, afloram a superficie destas resultando em pequenos picos desta fase presentes neste
difractograma.
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Figura 2. Defractograma de Raios-X do compdsito Al+NbAlz apds moagem.
3.3 propriedades do compdsito

A tabela dois sintetiza os resultados obtidos nos ensaios de caracterizacdo do compdsito
Al+NDbAIs, nas diferentes condigdes de processamento, em comparacéo com o material da matriz e
apresenta o valor medido destas propriedades para o aluminio de pureza comercial, semelhante ao
material usado na matriz, embora obtido por processamento diferente.

Pode-se observar, para todas as propriedades avaliadas, que ndo existe diferenca significativa
entre os valores obtidos para 0 composito nas diferentes condigdes de processamento, embora se
tenha determinado valores inferiores para o composito produzido sob compactacdo na carga de 60N
e tempo de sinterizacdo de 20 min.

Tabela 02. Propriedades de Desgaste (Wc), Dureza Vickers (HV) e Densidade do compoésito
Al+NDbAIs, nas diferentes condic¢des de processamento, em comparagado com o material da matriz.

Propriedades Ternpo deN 20min 40min 60min
corr&spondentes sinteri Zacao
o domaterial | Cargade 60N | 8ON | 60N | 80N | 60N | 8ON
da matriz compactacdo
8,41 We (mm?.mt) 6,20 6,40 640 | 640 | 624 | 643
231 HV (N.mm?) 208,32 299,04 |301,12 (300,53 [320,72 [321,15
2,67 Densidade(g/cn®) | 237 | 242 | 239 | 245 | 240 | 251

Ao se comparar os resultados das propriedades medidas nos compaésitos apresentam diferenca
significativa quando comparado com as propriedades avaliadas no ensaio do aluminio comercial,
com corpos de prova retirados de lingotes. Pode-se observar a diminuicdo no valor da perda de
material no desgaste e 0 aumento no valor da dureza, todos em decorréncia da presenca do reforgo
no composito, que por esta dispersa na matiz favorece o aumento no valor das propriedades
medidas. Quando se comparam os valores medidos para a densidade, observa-se que existe uma
pequena variagdo deste valor em funcdo da carga de compactacéo e ddo tempo de sinterizagéo,



cujos valores apresentam tendéncia de aumentar com o aumento da valor da carga e do tempo.
Contudo, tais valores apresentam-se inferiores ao da densidade medida para o aluminio comercial;
isto se deve ao fato de ndo se ter alcancado o grau de compactacéo apresentado pelo aluminio na
forma de fundido, com a aplicacéo da carga e da temperatura e do tempo de compactagcdo adotados
neste experimento. E muito provavel que em se adotando outras condigdes mais severas de
deformacdo na matriz, durante sua consolidacéo, como o0 processo de extrusao a quente diretamente
do p6 do compédsito j& reforcado, e com elevada taxa de reducdo na extrusdo, obtenha-se
densidades mais proximas daquelas apresentada pelo aluminio na forma de lingote, ou mesmo
aproximando-se de sua densidade tedrica.

Como consequiéncia do aumento da densidade do compdsito por esta via, teriamos também
aumento nas demais propriedades deste compdsito (Zhou 1999).

4. CONCLUSOES

O processo de incorporacdo de particulas na matriz de aluminio, através de moagem em moinho
de bolas seguida de consolidacdo e sinterizacdo, mostrou-se bastante eficiente na producdo de
materiais compositos de matriz metdlica com boa distribuicéo de refor¢o ao longo da matriz, com
baixa incidéncia de aglomeragéo e boa integridade da matriz.

As amostras do compésito estudado apresentaram aumento significativo no valor da dureza
Vickers quando comparado ao material da matriz, sem, contudo apresentar variagoes significativas
neste valor em funcdo da variagdo na carga de compresséo a frio e no tempo de sinterizagéo.

Comportamento semelhante ao da dureza, foi verificado nos resultados de ensaio de desgaste,
onde também ndo foram observadas variagbes significativas em relagdo as condi¢Bes de
processamento do compdsito, embora tenham sido verificadas variacfes destes resultados quando
comparados com aresisténcia ao desgaste do material da matriz
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Abstract. Present work investigates the Al metal matrix composite (CMM) reinforced with
intermetallic NbAls produced by powder metallurgy. A composite Al+5 vol % NbAl3 was produced
from commerciality pure Al powder, -325 mesh and 99.9% pure NbAl; powder, -325 mesh, supplied
by CERAO Incorporated USA. Average particle size of aluminum powder was 33?m, and average
particles size of NbAl; powder was 8?m. They powders wer e processed by mechanical alloying in a
low energy milling under liquid nitrogen, with 5mm diameter stainless steel; the ball powder rate
was 15:1, milling time of 4 hours. Processed composite powders were analyzed by X-Ray
Difractometry and Scanning Electronic Microscopy (SEM). The composite powder was
consolidated by cold compaction followed by sintering in an electrical resistance furnace without
atmosphere. Consolidate composite properties ware studied by X-Ray Difractometry, Optical
Microscopy and SEM, Hardness Vickers test, abrasive wear test and density. The results analyze
show that the process conditions were effective to promote reinforcement incorporation and
distribution. It was observed the tendency to extensive deformation of matrix particles that in
contact with liquid nitrogen may improve its grain reduction. After consolidations, the composite
presented integrated structure and absence of reaction on the interface between matrix and
reinforcement, good particles distribution on whole the matrix and tendency of grain refinement.

Keywords: Composites, intermetallic reinforcement, mechanical alloying, powder metallurgy.



