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ESTUDO DAS VARIAVEIS DO PROCESSO DE PRODUCAO DE
COMPOSITO ALUMINIO — QUASICRISTAL POR EXTRUSAO A
QUENTE

RESUMO

Os materiais compositos, com matriz metalica, apresentam propriedades que sdo de grande
interesse para a inddstria mecanica e aeroespacial, principalmente, quando se incorpora o
baixo peso com alta resisténcia mecénica. Atualmente, os compdsitos com matriz ddctil
reforcada com nanoparticulas de ligas amorfas e quasicristalinas tém sido estudados
intensivamente. Um dos motivos € que 0s quasicristais apresentam estruturas cristalinas
aperiddicas, fato que confere a esses materiais propriedades Unica como o baixo
coeficiente de atrito, elevada dureza, entre outras. Neste trabalho estudou-se o efeito de
algumas variaveis de extrusdo no processamento de compdsito de aluminio com reforgo
volumétricas de 0%, 3%, 6% e 20% de quasicristal da liga Alsg2CusssFe;r3Bs. Os
compositos foram obtidos por moagem de alta energia com razdo massa bolas de 10:1,
com rotacdo de 200rpm, no periodo de 3h. Os po6s das misturas foram conformados por
compactacdo e extrusdo a quente. As andlises realizadas por microscopia eletrdnica de
varredura (MEV) apresentaram boa distribuicdo das particulas quasicristalinas na matriz de
aluminio, porém néo foi verificada a presenca da formacéo de interface do quasicristal com
a matriz. Observou-se que houve aumento da dureza do compésito com o aumento da
fracdo de reforgo na matriz e, também, com o aumento da temperatura e da razéo de
extrusdo. A resisténcia maxima a tragédo foi de 196MPa, atingida com composito de 6% de
reforgo. Identificou-se também que resisténcia a tracdo eleva-se com o aumento da
temperatura e principalmente com o aumento da razéo de extrusdo. Verificou-se que, para
o0 aluminio puro a resisténcia maxima ocorre para os extrudados a 450°C. Com isso pode-se
concluir que o aumento da temperatura de extrusdo de 400°C até 500°C acompanhada do
aumento da razdo de extrusdo de 2:1 para 3:1 proporciona melhorias nas propriedades
mecanicas dos compdsitos aluminio-quasicristal obtidos via moagem de alta energia e

conformado por compactacéo e extrusao a quente.

Palavras-chave: compdsito, quasicristal, compactacdo, extrusdo a quente.



STUDY OF VARIABLES PRODUCTION PROCESS OF ALUMINUM-
QUASICRYSTAL COMPOSITE BY HOT EXTRUSION

ABSTRACT

The composites metal matrix exhibit properties that are of great interest to the mechanical
and aerospace industry, especially when it incorporates low weight with high strength.
Currently, the composites ductile matrix reinforced with nanoparticles of amorphous and
quasicrystalline alloys have been studied intensively. One reason is that quasicrystals
exhibit aperiodic crystal structures, a fact that gives these materials unique properties such
as low friction coefficient, high hardness, among others. In these work, the effect of
extrusion variables in the production of aluminum composite reinforced with 0%, 3%, 6%
and 20% quasicristal Alsg,CuyssFeir 3Bz alloy has been studied. The composites were
obtained by mechanical alloying with balls mass ratio 10:1, with rotation of 200rpm, in the
period of 3h. The powder mixtures were conformed by hot compaction and extrusion. The
analysis carried out by scanning electron microscopy (SEM) showed good distribution of
quasicrystalline particles in the aluminum matrix, but was not detected the presence of
formation of quasicristal interface with the matrix. It was observed that there was in
increases in hardness of the composite increases with the fraction of reinforcement in the
matrix, and also with increasing temperature and the rate of extrusion.The maximum
resistance to traction was 196MPa, reached with 6% composite reinforcement. It was also
found that the tensile strength increases with increasing temperature and mainly by
increasing the rate of extrusion. It was found that for the pure aluminum the maximum
resistance occurs for the extruded at 450°C. Thus it can be concluded that increasing
extrusion temperature of 400°C to 500°C accompanied the increase in extrusion ratio from
2:1 to 3:1 provides improvements in the mechanical properties of the aluminum-
quasicristal composite obtained by mechanical alloying and conformal by compaction and

extrusion.

Keywords: composite, quasicrystal, compaction, hot extrusion.
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% Porcentagem

°C Grau Célsius

M Mi

Ao Area da secdo transversal inicial (ou do tarugo)
As Area da secdo transversal final (ou do extrudado)
Al Aluminio

at Atomico

B Boro

CCC Cubico de corpo centrado
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Cu Cobre
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CAPITULO I

INTRODUCAO AO TEMA

O estudo sobre o aluminio mostra que sua producdo industrial é bastante recente.
Em 1882, esse metal era ainda uma raridade admirada e sua producdo global era apenas de
2 toneladas. Porém, sua producdo mundial alcancou 2 milhdes de toneladas em 1943 e
iniciou 0o milénio com uma produgdo de mais de 22 milhdes de toneladas (ABAL —
Associagdo Brasileira do Aluminio, 2008).

As primeiras aplicaces do aluminio foram objetos de decoracdo como molduras
de espelhos, travessas e utensilios domésticos. Porém, com o passar do tempo, a
diversidade das aplicacbes do aluminio cresceu, de maneira que praticamente todos 0s
aspectos da vida moderna foram afetados diretamente ou indiretamente pelo seu uso (ASM
Handbook, 1992).

Um fator importante da utilizacdo do aluminio € que ele pode ser totalmente
reciclado, seja ele proveniente de sucata utilizada ao longo de sua vida Gtil ou de sobra de
retalhos de processos industriais. Além disso, na reciclagem o consumo de energia € muito
baixo quando comparado ao do metal primario, e as etapas envolvida no processo de
reciclagem proporciona um enorme mercado de trabalho desde sua coleta até a
comercializacdo, chegando a atingir no Brasil cerca de 200.000 trabalhos de maneira
informal. Atualmente cerca de 20% do aluminio utilizado no mundo é proveniente da
reciclagem (ABAL, 2008). Esse € um fator muito importante, uma vez que esse material
reciclado deixa de causar um grande impacto ao meio ambiente.

Com o inicio da utilizagdo do aluminio em escala industrial, vérios trabalhos
cientificos e tecnologicos tém sido feitos na busca de melhoria em suas propriedades
mecanicas e fisicas, visando-se ampliar o0 seu uso. Os motivos para isto é que o aluminio é

um material leve com densidade de 2700kg/m?, possui estrutura cristalina CFC, logo é
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ductil em todas as temperaturas (menos para 0s materiais endurecidos), sao resistentes a
corrosdo, sdo bons condutores elétricos e térmicos, possui baixa resisténcia a fadiga
(especialmente em ligas endurecidas) e séo faceis de usinar (ROBERTS, 2000).

Um campo que se destacou na fabricacdo de ligas de aluminio foi o processo de
solidificacdo rapida. Essa técnica tem como vantagem o refinamento de grdo da matriz e
formacdo de precipitados finos (COELHO, 2001). A técnica de solidificacdo répida tem
como alvo as ligas de aluminio amorfas de alta resisténcia. As primeiras ligas amorfas de
aluminio com mais de 50 at% fabricadas, foram do sistema ternario Al-Fe-B e Al-Co-B.
Outros sistemas também comecaram a produzir amorfos, tais como, Al-Fe-Si, Al-Fe-Ge e
Al-Mn-Si (INOUE, 1998).

Outro foco de estudo é a formacdo de estrutura quasicristalina. A primeira liga
com estrutura qusicristalina foi descoberta em 1984, por Shechtman et al., através da
solidificacdo rapida (DUBOIS, 2000). Atualmente, é possivel obter materiais
quasicristalinos por diferentes métodos de fabricacdo, que utilizam diversas técnicas de
solidificacdo. Dentre essas, pode-se citar o processo de metalurgia do pd e técnicas de
filmes finos (HUTTUNEN-SAARIVIRTA, VUORINEN, 2005).

Os materiais quasicristalinos ainda possuem aplicac¢6es limitadas por causa da sua
alta fragilidade e baixa deformacdo a temperatura ambiente. Porém, esses obstaculos
podem ser superados através do uso desses materiais na forma de materiais compostos ou
como revestimentos. Desta maneira, o desenvolvimento de compdsitos, utilizando
materiais quasicristalinos como matriz reforcada com elementos (ou ligas) dicteis, € uma
das alternativas, para o0 aproveitamento das importantes caracteristicas quasicristalinas
(SORDELET et al.1998).

A alta resisténcia e a deformacéo séo de grande interesse nos materiais estruturais.
Essas propriedades podem fornecer um alto desempenho na area de transporte
automoémotores, aeronautico e etc. Até 0o momento, muitos materiais tém sido
desenvolvidos buscando melhorar tais propriedades. Ohhashi et al., (2011) obtiveram
melhoras significativas na resisténcia a tracdo e no alongamento para 0s compositos de
manganés com reforco da liga Zn-Mg-Zr quasicristalina processada por extruséo a quente.

Estudos recentes mostraram que a adicdo de quasicristal em uma matriz ductil
através de moagem de alta energia seguida por compactagédo e extrusao a quente promove
melhoras significativas das propriedades mecanicas dos compositos (PASSOS, 2006, KIM
etal., 2011, Wolf et al., 2012).
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Neste trabalho foram desenvolvidos compdsitos com matriz de aluminio reforcada
com particulas quasicristalinas da liga AICuFeB de modo a promover melhoras nas
propriedades mecanicas dos compositos.

A mistura do aluminio/quasicristal se deu por moagem de alta energia, usando um
moinho planetario e razdo bola massa 10:1. Os pos obtidos foram submetidos a
compactacdo com uma pressdo uniaxial e posteriormente extrudado a quente variando a

temperatura e a razéo de extruséo.

1.1 0OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo Geral

Este trabalho tem por objetivo geral estudar a influéncia das variaveis do processo
de extrusdo a quente para a producdo de compdsitos aluminios com a liga quasicristalina

Alsg 2,Cugs sFess 3Bs.

1.1.2 Objetivos Especificos

Obter particulas quasicristalinas da liga Alsg>Cuss sFe;» 3B3 através de cominuicdo da liga
produzida por fundicéo;

Obter p6 do composito aluminio-quasicristal por moagem de alta energia nas proporgoes
de 0%, 6% e 20% em fragdo de volume de quaiscristal;

Obter barras redondas de comp0sitos;

Avaliar a influéncia das variaveis do processo de extrusdo nas propriedades mecanicas.

1.2 ORGANIZACAO DO TRABALHO

Para uma melhor compreensdo e por questdo didatica o trabalho foi organizado
em 7 capitulos.

No capitulo 1, fez-se uma breve abordagem ao tema enfatizando os materiais
quasicristalinos, a formacdo de compositos com matriz ductil e explicitando a metodologia

e 0s objetivos do trabalho.
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No capitulo 2, realizou-se uma reviséo bibliogréfica mostrando um breve historico
sobre 0 aluminio e a obtencgdo de ligas de alta resisténcia.

No capitulo 3 é dedicado aos quasicristais, mostrando suas caracteristicas e o
sistema ternario Al-Cu-Fe, e enfatizando suas técnicas de obtencdo, suas propriedades e as
suas aplicagdes.

O capitulo 4 ¢é destinado ao processo de extrusdo, mostrando as varidveis e 0s
provaveis defeitos que possam ocorrer. Também é dado um enfogque aos compositos e as
técnicas de fabricacdo, com énfase aos compasitos obtidos por extrusao.

O capitulo 5 é dedicado a parte experimental desenvolvida nessa pesquisa, 0S
materiais utilizados, enfatizando a técnica de producdo dos quasicristais, 0 método de
producdo dos compositos, bem como as técnicas de caracterizagdo utilizadas.

Os resultados e as discussfes sobre 0s compdsitos obtidos estdo abordados no
capitulo 6, onde se busca analisar as informacdes e as caracteristicas desses materiais, bem
como a influéncia das varidveis de obtengdo nas propriedades mecanica.

As conclusdes finais serdo abordadas no capitulo 7 e finalizando com algumas
sugestdes para trabalhos futuros.

Ainda foi adicionado um apéndice A, onde é abordado o planejamento de
experimento. Nesse apéndice faz-se um breve resumo de como construir um planejamento
de experimento, enfatizando a sua importancia dentro de trabalho experimental e finaliza

com os planejamentos desenvolvidos na realizacdo dessa pesquisa.
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CAPITULO Il

ALUMINIO E SUAS LIGAS

2.1 INTRODUCAO

Desde que o aluminio comegou a ser empregado em escala industrial, varios
estudos tém sido feitos buscando melhorar suas propriedades mecanicas e fisicas e ampliar
0 seu uso. Isso se deve ao fato do aluminio ser um material leve, de alta ductilidade, bom
condutor elétrico e térmico e possuir elevada resisténcia a corrosdo (ABAL, 2008). Além
disso, o aluminio vem se destacando no &mbito nacional como material mais reciclado,
superando até valores internacionais, com indice de reciclagem superior a 90% (IBGE,
2012). Isso mostra a importancia desse metal no mercado nacional e internacional.

O aluminio e suas ligas apresentam-se como melhor alternativa a indmeras
aplicacdes, das quais podem ser citado: esquadrias e janelas, latas de bebidas, decoracdes,
condutores elétricos, motores de avido, estruturas de navios e de aviGes dentre outras
(ROBERTS, 2000). Outra caracteristica importante é que o aluminio é ndo toxico, fato que
permite sua aplicacdo em utensilios domésticos, bem como nas embalagens de produtos
alimenticios sem qualquer efeito nocivo ao organismo humano.

A resisténcia a tracdo do aluminio comercialmente puro é de aproximadamente
90MPa. Esta baixa resisténcia € um dos principais fatores limitantes para a sua aplicacdo
como material estrutural (ABAL, 2008). Porém, a melhora nas propriedades do aluminio e
suas ligas podem ser obtidas por diversas técnicas tais como: trabalho a frio, fundigéo,
tratamento térmico, ou ainda pode ser endurecida por solugfes sélidas, pela formacéo de
precipitados duros, por refinamento do grdo ou por adi¢do de reforco. Essas técnicas levam

o limite de resisténcia a tracdo de 500 - 600MPa a temperatura ambiente. Com 0 avanco
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das técnicas de processamento foi possivel produzir ligas de aluminio cada vez mais
resistentes. Estudos recentes buscam desenvolver ligas de aluminio de alta resisténcia,
utilizando para isso materiais com estruturas ndo periodicos consistindo de fase amorfa ou
quasicristalina (INOUE, KIMURA, 2001).

Para Kim et al., (1999), as ligas amorfas a base de aluminio apresentam uma
resisténcia mecénica de 1200MPa. Enquanto outras, que apresentam particulas
nonocristalinas numa matriz amorfa elevam a sua resisténcia para cerca de 1560MPa. Esse
valor é trés vezes maior do que o nivel de resisténcia das ligas convencionais de aluminio
de maior resisténcia (INOUE, KIMURA, 2001).

As ligas com estrutura nanocristalina do sistema base aluminio, manganés, titanio
e ferro exibem alta resisténcia mecanica, combinada com boa ductilidade. Além disso,
apresenta alta sensibilidade a magnetoestriccdo, no sistema base ferro; altissima
magnetorresisténcia em ligas de cobre cobalto e prata cobalto e altas propriedades
cataliticas nas ligas base aluminio (INOUE et al., 1996). A Tab. (2.1) apresenta algumas

propriedades mecanicas para ligas base aluminio.

Tabela 2.1 - Propriedades Mecénicas de ligas amorfas base aluminio (INOUE et al., 1996).

Ligas (%at) Resisténcia a tracao Mddulo de Yong Dureza Vickers
(MPa) (GPa) (DPN)

AlggY;Nigg 920 71 340
Alg7YgNis 1140 71,2 300
AlgglLasNis 1050 74,8 300
Algs LagNig 1010 76,2 320
AlgsCesNig 930 68,3 300
AlgsZrsNigg 800 80,4 340
AlgsYgNisCo, 1250 74 350
AlgsYsNigMny 1200 62 280
Algg CesNig Zrg 1210 61 275

2.2 TECNICAS DE ELABORACAO

Nas ultimas decadas, as ligas base aluminio, produzidas por diversas técnicas,

apresentaram uma melhora significativa nas suas propriedades mecanicas em relacdo as
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ligas cristalinas convencionais. Segundo Inoue e Kimura, (2001), essas ligas podem ser
classificadas em seis tipos, de acordo com sua microestrutura, conforme mostra o0 esquema
da Fig. (2.1).

l

i Fase amorfa

Composto intermetalico
(d=50nm)

Nanoparticulas Al-CFC
(d=3~5nm)

—— Nanoparticulas quasicristalina
(d=15~50nm)

Fase dealurninio
sern contomo de grido

e N anoparticulas amotfas
RIS (d=10nm)

CREEST—— N anoparticulas A1-CFC
el il (d=7nm)

— AL CFC (d=20~30nm)

N

Fase amorfa

(d=1nm)

Figura 2.1 - Microestruturas de ligas base aluminio (INOUE, KIMURA, 2001).

Ligas amorfas;
Composto intermetalico formado por aluminio CFC e fase amorfa cristalizada;

Particulas nanocristalinas de aluminio CFC incorporada em uma matriz amorfa;

M w0 D P

Estruturas nanoquasicristalinas composta por particulas quasicristalina cercada por

fase de aluminio sem contorno de grao;

o

Amorfos nanogranulares coexistindo com a liga de aluminio;

6. Fases de aluminio nanogranular coexistindo com fase amorfa.
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A maior limitagdo para a utilizagdo de técnicas convencionais, para a fabricacéo
de novos materiais, é a afinidade de ligacGes entre alguns elementos na formacéo de ligas.
Quando se trata de materiais, cujos elementos possuem pontos de fusdo bastante diferentes,
essas limitagdes sdo mais acentuadas, prejudicando o desenvolvimento de pecas ou
componentes mecénicos (BENJAMIN, 1976). A fim de obter novas ligas e novas
composigdes, alguns processos ndo convencionais foram desenvolvidos nas ultimas
décadas. Dentre esses processos 0s mais usados sdo: o "melt- spinning” a “"mechanical
alloying" e a atomizacdo (CHAMPIER, 1990), apud Coelho, (2001).

O processo de solidificacdo rapida apresenta como vantagem o refinamento do
grdo da matriz e formacdo de alto volume de precipitados finos. As ligas de aluminio,
obtidas por essa técnica, proporcionam a melhora da ductilidade e aumenta a resisténcia a
fratura, a estabilidade térmica, a dureza, a resisténcia mecénica e a resisténcia a corrosao.
Ja as ligas de aluminio produzidas por atomizacdo ocasionam aumento do mdédulo de
elasticidade. No campo da metalurgia do p6, os materiais a base de aluminio oferecem
melhorias significativas das propriedades mecanicas.

Como se pode observar, 0os materiais produzidos por essas técnicas apresentam
propriedades mecanicas superiores aos processos convencionais. Essa melhora se deve ao
aumento do limite de solubilidade dos elementos de adicdo na matriz de aluminio,
permitindo a precipitacdo de fases intermetalicas mais finas e proporcionando uma
melhoria das propriedades mecanicas do material (COELHO, 2001).

As ligas amorfas ricas em aluminio com concentracdo acima de 88% at.
geralmente cristaliza-se em duas fases, onde a primeira fase de reagcdo exotérmica é devido
ao precipitado do Aluminio CFC e o segundo, exotérmica, resulta da decomposicéo da fase
amorfa em compostos intermetalicos. Quando existe um controle da taxa de resfriamento
dessas ligas, pode-se obter um composto formado por particulas de aluminio CFC
incorporadas em uma matriz amorfa. Variando a fracdo de volume de 0% a 25% da fase
aluminio CFC, pode-se aumentar a resisténcia a fratura de 1100MPa a 1560MPa
acompanhada do aumento de dureza de 280Hv a 400Hv e do médulo de Young de 63GPa
a 71GPa (INOUE, KIMURA, 2001).

Outra vertente para a utilizacdo do aluminio € a producgédo de composito usando o
processo de injecdo da matriz liquida sobre as fibras. Porém, o desavio na utilizagdo dessa
técnica reside nos problemas de ligacdo fibra matriz, no processamento em elevadas

temperaturas e na capacidade para produzir formas geometricas desejadas (VIJAYARAM



27

et al., 2006). Outro caminho usado na producdo de compésito base aluminio é através da
metalurgia do p6. Nesse caso, 0s pos de matriz e refor¢o sdo obtidos por moagem de alta
energia e posteriormente prensados a frios seguidos por trabalho a quente como
forjamento, extrusdo ou prensagem isostatica a quente (KACZMAR et al., 2000, CLYNE,
2001).

Os compositos formados com matriz metélica, também conhecida como (CMM),
abrange uma gama, relativamente alta, de materiais definidos pelo metal da matriz,
geometria e tipo de reforco. O desenvolvimento desses materiais tem sido considerado uma
das maiores inovagdes em materiais nos Gltimos anos, juntamente com uma larga aplicagdo
na industria (PENG 2002). No campo da matriz, a maioria dos sistemas tem sido estudada,
destacando-se entre eles, o sistema base aluminio. Estudo recentes, (KIM et al., 2011),
mostraram que a adi¢do de fase quasicristalina e manganés em uma matriz dictil, atraves
de moagem de alta energia seguida por extrusdo a quente, promoveu 0 aumento da
resisténcia mecanica do compdsito, chegando a 1113MPa, para a composito formado por
Al+25QC+8%Mn.
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CAPITULO 111

OS QUASICRISTAIS

3.1 GENERALIDADES

Em 1984 foi descoberta por Shechtman et al., os quasicristais (DUBOIS, 2000,
HUTTUNEN-SAARIVIRTA, 2004; YONG, et al., 2005). Esse novo material conhecido
como o terceiro estado sélido da matéria, ap6s o cristal classico e o estado amorfo,
apresenta uma orientacdo a longo alcance paralela a ordem de translacéo.

Shercthman, ap6s quase 30 anos da descoberta dos quasicristais, em novembro de
2011, recebeu o merecido Prémio Nobel da Quimica pela Academia Real de Ciéncias da
Suécia, tirando qualquer divida que restava, quanto a grande importancia destes materiais
para o conhecimento cientifico e para o desenvolvimento tecnolégico (SHECHTMAN,
2011).

A descoberta dos quasicristais por Shercthman et al.,(1984) se deu através da
solidificacdo rapida de wuma liga AI-Mn, cujo padrdo de difracdo exibia,
surpreendentemente, eixo de simetria de ordem cinco. Tal simetria é proibida pela
cristalografia classica. Contudo, esses materiais apresentam estrutura atbmica ordenada,
caracteristica tipica dos cristais, mas ndo sdo periodicas, devido a presenca do eixo de
simetria proibida (HUTTUNEN-SAARIVIRTA, 2004).

Em um sélido, os atomos podem estar distribuidos, no espaco, de trés maneiras
distintas: arranjado periodicamente, o que corresponde ao estado cristalino, em um arranjo
aleatdrio, sem nenhuma ordem de longo alcance, que corresponde ao estado amorfo e em
um arranjo cuja estrutura é atomicamente ordenada, mas ndo é periodica, que sdo 0s

quasicristais. Esse material, cuja estrutura apresenta simetria ndo cristalografica, vem
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sendo investigado por muitos pesquisadores, devido as suas propriedades estruturais,
eletronicas e magnéticas, bastantes diferentes dos cristais convencionais (DUBOIS, 2000).

Os materiais cristalinos tradicionais apresentam atomos ou moléculas de uma
maneira arranjada e repetida infinitamente. Essa periodicidade engloba um conjunto de
regras especificas, no qual inclui a permissdo de rotacdo e simetria. Para esses materiais
apenas as simetrias um, dois, trés, quatro e seis vezes pode descrever o arranjo dos &tomos
(PADILHA, 1997). O que significa na pratica, que a caracteristica da rede cristalina ndo
muda apos uma rotagdo de 27/n, onde n assume os valores um, dois, trés, quatro ou seis.
De acordo com essa definicdo, a simetria de ordem cinco e qualquer simetria maior que
seis, séo proibidas.

Ao contrario dos materiais cristalinos, 0s quasicristais apresentam ordem
translacional quase periddica de longo alcance e simetria de rotacdo cristalogréfica
proibida, tais como os eixos de ordem cinco, oito, dez e doze formando estruturas
icosaedrais, octagonais, decagonais e dodecagonais (HUTTUNEN-SAARIVIRTA, 2004).

3.2 QUASICRISTAIS DO SISTEMA AICuFe

Apbs a descoberta dos quasicristais, muitas pesquisas se voltaram para o estudo
desses materiais. Atualmente, centenas de ligas quasicristalinas sdo conhecidas, sendo a
maioria de base aluminio. As ligas do sistema Al-Cu-Fe tem atraido os pesquisadores e se
destacado devido a varios fatores, dentre eles, a facilidade de obtencdo desses elementos,
baixa toxidade e também pelo custo do processamento ser relativamente baixo, ao
contrdrio de muitos elementos que sdo utilizados na obtencdo de outras ligas
quasicristalinas (YOKOYAMA et al., 2000).

A liga quasicristalina do sistema Al-Cu-Fe é termodinamicamente estavel e sua
estrutura podem ser previstas utilizando o diagrama de fase de equilibrio como o
representado na Fig. (3.1). Portanto, pode ser preparado pelos processos de equilibrio
convencionais que utilizam procedimentos de fusdo e solidificagdo (SORDELET,
DUBOIS, 1997). Segundo Cavalcante (2011), os primeiros a estudar a relagdo entre
composicao e formacdo da fase quasicristalina icosaedral do sistema Al-Cu-Fe foi Bradley
e Goldschmidt, em 1939. Eles identificaram uma fase y, que seria de composigdo AlCu,Fe

e estaria na regido monoféasica de composicdo AlgCuxsFerns formada pela reacdo
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peritética da fase fB,-AlFes com o liquido remanescente. A Fig. (3.1) mostra o diagrama de

fase ternario da liga de AlCuFe rica em aluminio.

Fe

% at. Fe

Figura 3.1 - Diagrama de fases ternério da liga de AICuFe rica em aluminio (DUBOIS et
al., 2008).

Desde a sua descoberta, a estrutura da fase ¥ ficou sem identificacdo. Porém, em
1987, TSAI et al., constatou que ela tinha uma estrutura icosaédrica. A partir dai, a fase
icosaedral i- AICuFe ficou bem conhecida e € formada pela reacdo peritética, a,
aproximadamente, 880°C entre um liquido remanescente L e as fases A-AlisFes e B-Alsp.
x(CUFe)sp+x, de acordo com a seguinte relagdo: L+ A+ B<—i-AlCuFe.

Outros diagramas sdo encontrados na literatura, o diagrama de equilibrio do
sistema AlICuFe (FAUDOT et al., 1993), e os diagramas pseudo-binario esquematizado por
(FAUDOT et al., 1991, YOKOYAMA et al., 2000). Em todos eles, a formacdo da fase
quasicristalina ocorre devido a reacdo peritética das fases B, A e o liquido remanescente em

uma faixa de temperatura de 800°C a 860°C.
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As fases que constituem o sistema ternario AlCuFe estdo apresentados na Tab.
(3.1). Nela estdo indicadas as fases, as formulas e as estruturas de cada uma das fases
(HUTTUNEN-SAARIVIRTA, 2004).

Tabela 3.1 — Fases do sistema AlCuFe (HUTTUNEN-SAARIVIRTA, 2004).

Fase Formula Estrutura
n AlCu Ortorrémbica tipo Ni,Alz
t  AlCu(Fe)
0 AlCu Tetragonal
L AlFe, Ortorrombica
M A, AlsFe Com diferentes quantidades de cobre dissolvido
A AlisFes Monoclinica
M AlsFe; Monoclinica
B AlFes CCC
B Als(Cu,Fe)s, AlFe(Cu) Cubica (tipo CsCl)
¢ A|10CU10FE tipO N|2A|3
X A|18CU10F€‘
v AlgCusFe Icosaedral
o Al;CusFe Tetragonal

3.3 METODOS DE OBTENCAO DOS QUASICRISTAIS

A formacdo de quasicristais normalmente pode ser prevista através do diagrama
de fase, e podem ser produzidas pelos processos de equilibrio convencionais, que utilizam
procedimentos de fusdo e solidificagdo (HUTTUNEN-SAARIVIRTA, 2004). Dentre as
técnicas encontradas na literatura para a obtencdo dos quasicristais pode-se destacar:
solidificagao rapida “melt-spinning” (DONG et al., 2001; HUTTUNEN-SAARIVIRTAA,
2004, VUORINEN, 2005, AVAR et al, 2008), a moagem de alta energia (KALOSHKIN,
et al., 2004, YONG et al., 2005, CHERDYNTSEV et al., 2007, WANG et al., 2008; YIN
et al., 2007), a deposigéo (LI et al., 2002), a técnica de plasma “spray” que ja vem sendo
usada com sucesso (ZHOU et al., 2006) e a solidificagdo lenta (JANOT, DUBOIS, 1998,
GOGEBAKAN et al., 2011).

O processo de fusdo/solidificacdo lenta convencional tem sido também, utilizado
em alguns sistemas de liga com sucesso. O primeiro relato sobre o uso dessa técnica data
de 1986, quando Bruno Dubosk obteve uma fase Unica qusicristalina da liga Al-Li-Cu
(JANOT, DUBOIS, 1998). Quando se utiliza a solidificagéo lenta, na maioria dos casos,

obtém-se uma fase cristalina em conjunto com fracdo de fase quasicristalina. Pode-se
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observar em alguns estudos (ROSAS, PEREZ, 1998, YONG et al., 2005, ZHOU et al.,
2006) que tratamentos térmicos apropriados possibilitaram o aumento da fase
quasicristalina, podendo chegar a atingir uma unica fase qusicristalina, dependendo da
composicao da liga (DUBOIS, 2000).

3.4PROPRIEDADES DOS QUASICRISTAIS

Desde a sua descoberta varias pesquisa se voltaram para o estudo dos materiais
quasicristalinos. Isto se deve as importantes propriedades inerentes a estes materiais, que
sdo de grande interesse para aplicacdes comerciais. Dentre estas propriedades merecem
destaque: o baixo coeficiente de atrito, alta dureza, resisténcia ao desgaste e oxidacéo,
baixa condutividade térmica e elétrica (SHAITURA, ENALEEVA, 2007).

As ligas quasicristalinas sdo fundamentalmente diferentes das ligas metélicas
cristalinas, mesmo quando suas composi¢cBes sdo muito proximas. Por exemplo, 0s
quasicristais ricos em aluminio, tem condutividade elétrica muito baixa, quando comparada
com ligas de base aluminio cristalinas ou amorfas a baixas temperaturas. Além do mais,
essa condutividade diminui com o aumento da temperatura, contradizendo o
comportamento dos metais comuns. Sua condutividade térmica, também, é muito baixa
(ROUXEL, PIGEAT, 2006). As ligas quasicristalinas i-AlCuFe e i-AlPdMn possuem boa
resisténcia a corrosdo e a oxidacdo e em baixas temperaturas, tém propriedade térmica
semelhante a de alguns éxidos, tais como os de Zirconia, que sdo considerados excelentes
isolantes.

As ligas icosaedrais AICuFe sdo de grande interesse comercial por apresentarem
baixo coeficiente de atrito, elevada dureza e boa resisténcia a temperatura ambiente. Essas
ligas apresentam, ainda, baixo coeficiente de expansdo térmica e elasticidade, caracterizada
pelo Mddulo de Young, proxima dos metais comuns (JENKS, THIEL, 1998;
TCHERDYNTSEV et al., 2005).

Como os materiais cristalinos, 0s quasicristais tém suas propriedades fortemente
relacionadas com sua composi¢do. Assim, um simples ajuste ou substituicdo de um
elemento na composicao da liga pode levar a alteracdes importantes de suas propriedades.
Por exemplo, para as ligas do tipo i-Al-Cu-Fe, quando ocorre a substituicdo de Al (menos

que 7 %) por boro (B) se produz materiais quasicristalino, com quase 100% da fase i-
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AICuFe, cuja dureza aumenta de 700 a 800 Vickers (DUBOIS, 2000). Além disso, a adi¢do
do boro diminui o coeficiente de atrito (KENZARI et al., 2012).

Estudos sobre a oxidacdo dos quasicristais mostraram que O processo e,
significativamente, retardado em comparacdo com as fases cristalinas (SHAITURA,
ENALEEVA, 2007). A oxidacdo destes materiais € maior do que o verificado nos
materiais com fases cristalinas, embora a camada de oxido formada no quasicristal seja

mais fino do que no aluminio convencional (ROUXEL et al., 2006).

3.5 APLICACOES DOS QUASICRISTAIS

As pesquisas com quasicristais tiveram uma grande evolucéo ao longo dos altimos
20 anos, devido as importantes aplicacGes tecnoldgicas em potencial, tornando assim um
objeto de intenso estudo. A razdo para 0 grande interesse desses materiais reside na sua
estrutura e propriedades. O processamento desses materiais como filmes finos,
revestimentos, cargas para compaositos, etc. com caracteristicas reprodutiveis, vida util
elevada e baixo custo tornou-se um assunto de interesse para Varios setores empresariais
(DUBOIS, 2000).

A estrutura atdbmica da superficie dos quasicristais é ordenada a longo alcance, mas
ndo periodica. Essa caracteristica desse material Ihe confere uma combinacdo de
propriedades fisicas incomum. Tais propriedades ja levaram a alguma aplicacbes como
material de revestimentos e na fabricacdo de compdsitos (CAl et al., 2001).

Uma das primeiras formas de comercializagdo do material quasicristalino com
resultados satisfatorios foi no uso de recobrimento de superficie de panelas. Eles também
podem ser usados no recobrimento de pecas sujeitas a movimentos relativos, com o
objetivo de reduzir o desgaste das pecas. Também € promissor 0 uso em dispositivos para a
conversdo de calor em energia, como motores de explosdo, pecas que suportam elevadas
temperaturas (JANOT, DUBOIS, 1998).

Outra possibilidade de aplicacdo que vem sendo estudada é o uso das ligas Al-Cu-
Fe para absorcdo de energia solar. Filmes extremamente finos, tém sido produzidos na
obtencdo de camadas anti-reflexo. Estas superficies apresentam alta absorcéo da luz solar
(absorcao de até 90%) e baixa emissividade térmica (HUTTUNEN-SAARIVIRTA, 2004).
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Dentre as aplicacbes dos quasicristais podem-se enumerar como materiais para
absorcdo e armazenamento de hidrogénio, como catalisadores e em utensilios cirargico
(JANOT, DUBOIS, 1998).

Para Dubois, (2000) um caminho para o uso de quasicristal em escala industrial é a
fabricacdo de compositos. Nesta linha de pesquisa, compdsito a base aluminio reforcado
com nanoparticulas de quasicristal tem sido estudada com a finalidade de aumentar a
resisténcia do composito (PASSOS, 2006). Estudos recentes mostram que compositos
formados por aluminio com reforgo de particulas quasicristalinas através de moagem de
alta energia, seguido de extrusdo a quente, apresentam resisténcia da ordem de 1113MPa
(KIM et al., 2011).

ANDERSON et al., (2002) obtiveram um composito de polietileno com quasicristal
Al-Cu-Fe com boa resisténcia mecanica e ao desgaste que, combinados, demonstram que
esses compositos sdo promissores para aplicagdes como biomateriais para proteses.

Outra vertente € a fabricacdo de composito por sinterizagdo seletiva a laser (SSL).
Essa técnica tem sido utilizada no processamento de compdsitos a base de polimeros com
reforco de particulas AICuFeB quasicristalinas. Esses compdsitos mostraram uma reducao
no atrito e melhor resisténcia ao desgaste quando comparado com outros compdsitos
obtidos por essa técnica. Além disso, quase ndo apresentaram porosidade e sdo a prova de
vazamento, permitindo seu uso direto em muitas aplicagdes fluidicas (KENZARI et al.,
2012).

A alta resisténcia e a deformacdo sdo propriedades de grande interesse para
aplicacdes como materiais estruturais, principalmente na area de transporte automomotores
e aeronautico. Nessa linha de pesquisa, composito reforcado com ligas quasicristalinas
processada por extrusdo a quente apresentaram boa resisténcia & tracdo e melhora
significativa na deformacdo (OHHASHI et al., 2011).

Cabe se destacar que as aplicagOes dos quasicristais ainda sao limitadas pela sua
alta fragilidade e baixa deformacéo a temperatura ambiente. Contudo, estes obstaculos tém
sido contidos através do uso de quasicristais na forma de multifases e de materiais
comp0sitos ou como revestimentos.

O crescimento significativo das pesquisas a respeito dos efeitos relacionados as
propriedades, a microestrutura e 0 processamento dos quasicristais pode fornecer novas

aplicacdes em potencial para esse material.
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CAPITULO IV

ESTRUSAO DE COMPOSITOS

4.1 PROCESSO DE EXTRUSAO

A extrusdo é o processo de conformacédo termo-mecanica que consiste em reduzir
a secdo transversal de um determinado material (tarugo), fazendo o mesmo fluir através do
orificio de uma matriz (ferramenta) sob a acéo de altas pressdes aplicada sobre um pistéo,
podendo ser, concomitantemente, sob aquecimento, conforme ilustra a Fig. (4.5) (DIETER,
1981, BRESCIANI FILHO et al., 2011).

RECIPIENTE DA
EXTRUSAO

FERRAMENTA

PISTAO

BARRA
EXTRUDADA

Figura 4.1 — llustracdo do processo de extrusdo (BRESCIANI FILHO et al., 2011).
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A extrusdo normalmente é usada para produzir barras cilindricas ou tubos
vazados, mas podem ser produzidas se¢Oes transversais de forma irregular nos metais mais
facilmente extrudaveis como o aluminio. Devido as grandes forcas necessarias para a
extrusdo, a maioria dos metais é extrudada a quente em condi¢gdes onde a resisténcia a
deformacdo do metal € baixa. Porém, para muitos metais a extrusdo a frio se tornou
processo comercialmente importante. Nesse tipo de processo as forcas de reacdo do tarugo
com o container e com a matriz resultam em tensées compressivas elevadas, as quais sao
efetivas na reducdo do trincamento do material durante a reducdo primaria do tarugo. Essa
€ uma razdo muito importante para 0 aumento da utilizacdo da extrusdo na transformacéo
mecanica dos metais de dificil conformacdo como os acos inoxidaveis, ligas a base de
niquel, e outros materiais para baixas temperaturas (DIETER, 1981).

O processo de extrusdo € utilizado comercialmente desde o final do século XIX.
Porém, o primeiro grande incremento de utilizagdo de perfis extrudados ocorreu durante a
segunda guerra mundial, quando perfis extrudados de aluminio foram produzidos em
grande quantidade, para serem utilizados em componentes aeronauticos.

Com a introducéo de ligas de aluminio intermediarias, trataveis termicamente na
propria prensa de extrusdo, e na melhora da “extrudabilidade” dos materiais, verificou-se
uma répida expansao dessa industria no p6s-guerra. Hoje se tem muitas aplicacdes desses
materiais, nas quais podemos citar: sistemas de fachadas de cortina, componentes de
carroceria de Onibus e caminhdes, portas e janelas e estruturas aeroespaciais. Outras
aplicacBes merecem destaque como na indudstria de eletroeletrdnica: trocadores de calor,
fios e cabos, na industria naval: estruturas para barcos, mastros etc, na industria
aeronautica: pecas de avido, suporte de poltrona, etc, na industria metal-mecénica: barras
em formato macico para usinagem de pecas diversas, na industria de armamentos: pecas
variadas de armas, corpos de pistolas, etc, dentre outras, onde o aumento da resisténcia
mecanica é relevante, pois o processo de extrusdo de metais proporciona este aumento
devido a conformagdo mecénica na qual o metal & submetido (ABAL, 2008).

O aluminio e suas ligas apresentam boa ductilidade, permitindo o seu uso em
processos que implicam elevados graus de deformacgdo, como é o caso da extrusdo. Além
disso, a produtividade € alta, o que permite uma reducdo significativa dos custos,
eliminando operacdes posteriores de usinagem, quando se usa esse processo de fabricacao
Costa et al., (2006).



37

O processo de extrusdo também é utilizado na conformagdo do pd de ligas
metélicas. Dentre os varios tipos de extrusdo de pd conhecidos, destacam-se: a pré-
compactacdo do lado de fora da prensa, o encapsulamento do pé antes da extruséo e o
processo de compactacéo de pulverizacdo (BAUSER, et al., 2006).

Todo o processo de extrusao é realizado com o metal no estado solido. Porém, a
extrusdo pode ser realizada a frio ou a quente. Quando ¢é realizada a frio, a deformacao
ocorre a uma temperatura abaixo da temperatura de recristalizacdo, ja no caso da extruséo
a quente o material se deforma a uma temperatura acima da temperatura de recristalizagéo.
Essa temperatura esta diretamente atrelada ao metal que esta sendo extrudado. Por
exemplo, para a extrusdo do aluminio, a temperatura recomendada varia entre 340°C a
530°C (ABAL, 2008).

O processo de extrusdo pode ser classificado quanto ao tipo de movimento do
material em extrusdo direta e indireta (ou inversa). O primeiro tipo apresenta como
vantagem a simplicidade do equipamento. Pois ndo exige um pistdo oco, sendo assim o
mais utilizado. Ja a extrusdo indireta exigir menor esforco de deformacdo e permitir a
obtengdo de um produto mais homogéneo (BRESCIANI FILHO et al., 2011). Qutras
classificacGes a respeito do processo de extrusdo também sdo encontradas, tais como,
extrusao hidrostatica, por impacto e lateral (KALPAKJIAN, SCHMID, 2001).

4.2 TIPOS DE EXTRUSAO

4.2.1 Extrusdo Direta

Nesse tipo de extrusdo, o bloco (tarugo) a ser processado é colocado num
container (camisa) e forcado com um pistdo ou émbolo a passar através do orificio da
matriz pela agédo de forgas de compressdo. O material atravessa a matriz no mesmo sentido
de deslocamento do pistdo, conforme é observado na Fig. (4.2). Nesse tipo de extrusdo o
atrito entre o material e o recipiente de extrusdo € muito intensa, o que resulta em pressoes
de compressdo mais elevadas (STOREN, 1993, BRESCIANI FILHO et al., 2011).
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reciplente linear Recipiente

Bloco

Bt émbolo

bloco de apoio
Extrasio

Figura 4.2 — llustracdo do processo de extrusdo direta (PASSOS, 2006).

4.2.2 Extrusao Indireta

No processo de extrusdo indireta o recipiente (camisa) é fechado em uma das
extremidades, e o tarugo (bloco) é colocado dentro do mesmo. O material é submetido a
acao de forcas de compressdes do émbolo sobre matriz (ferramenta), fazendo com que o
material escoe pelo émbolo no sentido contrario ao seu movimento, conforme pode ser
observado na Fig. (4.3). Nesse tipo de extrusdo, as forcas de atrito entre 0 movimento
relativo do bloco de metal e das paredes do recipiente sdo muito pequenas, e as pressdes
necessarias sao também menores do que na extrusdo direta, permitido assim um produto
mais homogéneo. Em contrapartida, devido ao émbolo ser oco, existe uma limitacdo da
carga a ser aplicada. E por essa razdo, é mais dificil a producéo de perfis com geometrias
mais complexas (STOREN, 1993, BRESCIANI FILHO et al., 2011).
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RECIPIENTE

PLACA
DE
APOIO

FERRAMENTA

PISTAO TUBULAR

BARRA
EXTRUDADA

Figura 4.3 — llustracdo do processo de extruséo indireta (BRESCIANI FILHO et al., 2011).

4.3VARIAVEIS DO PROCESSO DE EXTRUSAO

No processo de extrusdo existem muitas variaveis que influenciam diretamente na
qualidade dos extrudados, as principais sdo: temperatura do material, a velocidade de
extrusdo, a pressdo de extrusdo, a Geometria da Matriz, a razdo de extrusdo e o tipo de
lubrificante (DIETER, 1981, KALPAKJIAN, SCHMID, 2001, COSTA et al.,2006). Tais

variaveis sdo descrita abaixo:

4.3.1 Temperatura de Trabalho

A temperatura deve ser suficiente para melhorar a capacidade de conformacéo
plastica do material conduzindo a recristalizacdo. Contudo, ndo deve ser muito alta para
evitar gasto excessivo de energia, desgaste das ferramentas de extrusdo, evitar a oxidacao
excessiva do tarugo e a possibilidade de fragilizacdo a quente, fendbmeno esse devido a
fusdo de microconstituintes de ponto de fusdo mais baixo.

A utilizacdo da temperatura minima que propicie ao metal a necessaria
plasticidade, sem a ocorréncia de problemas é vantajoso. Pois devido a intensa deformacao

produzida durante o processo de extrusao é possivel que ocorra um sensivel aquecimento
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do metal e, por isso, a temperatura maxima do processo deve ser inferior a de “liquagado”

que é a temperatura de fusdo nos contornos de grdos (ABAL, 2008).
4.3.2 Velocidade de Extruséao

Quanto maior for a velocidade de extrusdo maior sera o calor gerado, e
consequentemente maior sera a temperatura. E preciso ter muito cuidado com o aumento
da temperatura provocado pela velocidade de extrusdo, pois esse aumento pode fazer o
metal atingir seu ponto de fusdo e, como consequéncia provocar fissuras superficiais ou
mesmo esboroamento do extrudado. A velocidade de extrusdo no centro do extrudado é
maior do que na periferia, devido ao atrito do metal com a matriz (ABAL, 2008). O efeito
da velocidade extrusdo sobre o processo de extrusdo de perfil de aluminio foi estudado

através de simulaces numéricas por ZHANG et al., (2011).
4.3.3 Pressao de Extruséo

A pressdo depende de varios fatores tais como: natureza do material, mudanca das
propriedades com a temperatura e com a velocidade de trabalho e geometria da ferramenta
(matriz); sendo esse o fator mais influente. Outros fatores que afetam a presséo de extruséo
sdo: a resisténcia mecanica da liga, grau de deformacdo do extrudado, a espessura, a
relacdo comprimento do tarugo/diametro, a razdo de extrusdo, a temperatura do tarugo e
das ferramentas (ABAL, 2008).

Uma maneira de determinar a pressdo maxima para realizar a extrusdo de um

determinado material € utilizando a Eq.(4.1).
P, =0, *(a+ b *InR) 4.1)

Onde:
o, — limite de escoamento do material;
R —razdo de extrusdo (R = A,/Ay);
a e b — valores experimentais para o semiangulo da matriz.
Como as matrizes pode ser fabricadas com geometria diferente,

consequentemente, elas possuem semiangulos diferentes. Segundo Coelho, (2001) para as
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matrizes com semiangulo igual a 45° os valores de a e b sdo respectivamente 0,659 e
1,016.

A pressdo € um parametro da extrusdo que depende da resisténcia do material, da
razdo de extrusdo, do atrito entre o recipiente e a matriz, e também da temperatura e
velocidade de extrusdo. Segundo Kalpakjian, Schmid, (2001) ela pode ser estima

calculando a forca requerida para o processo de extrusao atravées da Eq. (4.2).
F = kAoIn(4o/Af) 4.2

Onde:
k - constante de extrusdo que pode ser obtida do grafico da Fig. (4.4);
A, - area da secdo transversal inicial;

Ay - area da secdo transversal final.
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Figura 4.4 — Constante de extrusdo para alguns materiais (KALPAKJIAN, SCHMID,
2001).
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4.3.4 Geometria da Matriz ou Ferramenta

A geometria da ferramenta influencia diretamente na pressdo de extrusdo. Para
matriz com abertura de cone maior a pressdo tende a diminuir. Contudo, 0 maior contato
entre o material e a ferramenta faz aumentar a pressdo. E importante ressaltar que o
aumento da parte cilindrica da matriz usada para regularizar e calibrar as dimensGes da
secdo transversal do extrudado, também eleva a forca de atrito, durante a extruséo. Apesar
de o esforco ser maior nas matrizes com abertura conicas o escoamento € mais uniforme
com relagdo as ferramentas de superficies planas, de 180°. Porém, para a maioria das
operacgdes de extrusdo, o angulo 6timo da matriz () fica entre 45° e 60° (DIETER, 1981).

4.3.5 Razdo de Extrusao

A razdo de extrusdo é um indice que mede a deformacéo na extrusdo. Ela é razéo
da area inicial da secéo transversal do tarugo com a area final da secdo transversal depois

da extrusao, e é calculada pela Eq. (4.3).

RE = Ao/As 4.3

Onde:
RE - razdo de extrusdo;
A, - area da secdo transversal da bucha do recipiente;

Ay - area da secdo transversal do extrudado.

As razbes de extrusdo atingem cerca de 40:1 para a extrusdo a quente do aco e
podem ser muito altas para o aluminio, chegar a atingir 400:1 (DIETER, 1981). No caso do
aluminio a razdo minima geralmente é de 6, 0 que corresponde a uma reducdo de area de
83%. Quando a razdo de extrusdo aumenta, a pressdo necessaria para extrusdo também
aumenta. Contudo, o uso de matrizes com aberturas mdltiplas (furos) diminui a razdo de

extrusdo e, portanto, a pressao necessaria.
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4.3.6 Condic¢Oes de Lubrificacdo

Devem-se utilizar lubrificantes resistentes a altas temperaturas a base de oOleos
com grafita ou simplesmente grafita, para melhorar o acabamento superficial do extrudado
e reduzir o desgaste da matriz.

Um lubrificante efetivo para a extrusdo a quente deve ter uma resisténcia ao
cisalhamento baixa e ser ainda estavel o suficiente para evitar a decomposicdo em
temperaturas elevadas. O filme de lubrificante para produzir os efeitos desejados deve ser
completo e continuo. Falhas no filme servem para iniciar zonas de cisalhamento que
podem desenvolver superficies trincadas. Porém, o lubrificante também pode ser levado
para o interior da extrusdo ao longo de bandas de cisalhamento, aparecendo assim, estrias
longitudinais e estrias de 6xido no produto final.

Para extrusdo em temperaturas muito elevadas de acos e ligas a base de niquel, o
lubrificante mais comum é o vidro fundido, processo “Ugine-Sejournet”. Nesse processo o
tarugo é aquecido numa atmosfera inerte e recoberto com p6 de vidro antes de entrar no
container da prensa. O revestimento de vidro ndo serve apenas como lubrificante entre o
tarugo e as paredes do container, mas serve também como isolante térmico para reduzir as
perdas de calor (DIETER, 1981).

Outros fatores relevantes devem ser considerados no processo de extrusao. Porém,
esses fatores estdo ligados diretamente a montagem e ajustes dos equipamentos, mas

podem ter grandes influéncias na qualidade do produto final.

4.4DEFEITOS DE EXTRUSAO

Segundo Bresciani Filho et al., (2011) os defeitos que podem aparecer nos
produtos extrudados, em funcdo dos diversos fatores de influéncia referentes ao material,

mas principalmente as condi¢des de operagédo, sdo 0s seguintes:

a) Vazios internos na parte final do extrudado, decorrentes ao problema do modo de
escoamento; uma velocidade de extrusdo muito grande, principalmente ao final do

processo, pode acentuar a presenca do defeito;
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b) Trincas de extrusdo, de direcdo perpendicular a direcdo de extrusdo, decorrentes de
defeitos no lingote ou no tarugo, ao ser empregada uma temperatura de trabalho muito
alta, associada ou ndo a uma velocidade elevada de extrusao;

c) Escamas superficiais, ocasionadas pela aderéncia de particulas de material duro na
superficie das ferramentas, provenientes da acdo de desgaste ou da quebra de camadas
superficiais do recipiente de extrusdo; esse defeito pode ser causado também pelo
desalinhamento do pistdo ou por excessiva temperatura de trabalho;

d) Riscos de extrusdo, causados por irregularidades superficiais na ferramenta ou por
residuos de éxidos metélicos retidos em sua superficie;

e) Inclusdo de particulas de material estranho, que sdo arrastadas longitudinalmente,
dando uma aparéncia de manchas provocadas por raspagens;

f) Bolhas superficiais provenientes de gases retidos na fundicdo do lingote para extrusdo
ou no tratamento térmico de aquecimento para a mesma;

g) Marcas transversais provocadas pela parada da prensa e retomada do movimento;

h) Manchas e perda de cores, decorrentes da oxidacdo e contaminacao superficial com
substancias estranhas ou provenientes do lubrificante.

Ainda podem ser encontrados defeitos provenientes da falta de homogeneidade
estrutural, como granulacdo mais grosseira na superficie, ou segregacdes, provocadas pelos
processos de preparacdo do lingote por fundigdo (ou tarugo por laminacéo) ou pela falta de
uniformidade de temperatura através da seccao transversal durante a extrusao.

Outro defeito que pode ser observado € a formacdo de uma cavidade no centro da
superficie do material em contato com o pistdo, também resultante da diferenca entre a
velocidade do nucleo e da periferia do lingote. Essa cavidade pode crescer em diametro e
em profundidade de tal forma que pode transformar o que seria uma barra em um tubo.
Esse defeito tem aspecto semelhante ao de um rechupe interno (KALPAKJIAN, SCHMID,
2001).

Também pode ser encontrado na extrusdo o defeito de onda ou “corrida ruim”.
Esse defeito é causado pelo desalinhamento do recipiente ou por um taldo da matriz que
ndo permita fluxo uniforme de metal. Ele também pode ser causado por resfriamento nao

uniforme na saida da prensa no caso de sec6es largas e delgadas (ABAL, 2008).
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4.5 COMPOSITO

Os materiais compdsitos foram utilizados durante muito tempo para resolver
problemas tecnoldgicos. Porém, somente em 1960 esses materiais comegaram a dispertar a
atencdo da industria com a introducdo de materiais compdsitos a base de polimero. Desde
entdo, os materiais compositos tornaram-se comum na engenharia, e sdo projetados e
fabricados para varias aplicacdes, incluindo componentes automotivos, artigos esportivos,
pecas aeroespaciais, bens de consumo, e nas industrias naval e de petrdleo. O crescimento
no uso de materiais compositos surgiu devido a melhoras em relacdo ao desempenho de
seus produtos, bem como, aumento da concorréncia no mercado mundial de componentes
leves (MAZUMDAR, 2002).

As utilizagdes de materiais compdsitos, que estdo crescendo em importancia,
quantidade e campo de aplicagéo, possibilitaram o desenvolvimento de novos estudos na
ciéncia dos materiais, ocasionando a produgéo de pecas para diversas aplicacdes.

Como os materiais compdsitos sao uma combinacdo de varios materiais (metal,
ceramico e polimérico), suas propriedades terdo seus valores relativos aos materiais
individuais que comp&em o mesmo. Além do mais, deve garantir que essas propriedades
sejam melhores ou iguais as dos materiais para aplicacfes similares e que atenda as
relagdes custo beneficio.

Muitos materiais compositos sdo constituidos por apenas duas fases: uma continua
denominada matriz que envolve toda a outra fase que é chamada de dispersa. As
propriedades dos compdsitos sdo funcbes das propriedades dessas fases constituintes, de
suas quantidades e da geometria da fase dispersa: forma, tamanho, distribuicdo e
orientacdo dessas particulas. Para Kainer (2006) as particulas de reforco no material
composito podem ser classificadas como fibras continuas, fibras curtas e particulas duras.

Uma das maneiras de classificacdo dos compdsitos é quanto ao tipo de matriz, que
podem ser Compositos de Matriz Metélica (CMM's), Compositos de Matriz Polimérica
(CMP's) e os Compdsitos de Matriz Ceramica (CMCs). Em cada uma dessas classificaces
existem outras subclassificagbes, como por exemplo, para os CMM's existe uma
classificacdo quanto ao reforco ser continuo ou ndo, ou ainda quanto ao refor¢o ser
ceramico ou metélico.

A matriz dos compositos exerce total influéncia nas suas propriedades. Além

disso, contribui para uma maior ou menor facilidade de conformacgédo na fabricacdo dos
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mesmos e tem uma influéncia direta no custo final do produto. Os compositos com matriz
metélica tém por objetivo introduzir um material de reforco num material leve, de modo
que a reducdo de peso abra possibilidade de aplicacGes destes materiais em outras areas,
bem como melhorar as propriedades dos componentes a serem produzidos (KAINER,
2006).

Os materiais compdsitos vém tendo, nos Gltimos anos, um progresso substancial
no seu desenvolvimento, e um grande campo de aplicacbes comerciais nos setores
automotivos, aeroespaciais e, notadamente, na industria de eletrénicos (MORTESEN,
2005). Recentemente, compositos com matriz de aluminio reforcada com particulas de
ceramica foram desenvolvidos como componentes estruturais para aplicacdes nos setores
automotivo e aeroespacial, devido as suas excelentes propriedades. Porém, a dificuldade
inerente a fabricacdo desse tipo de composito é a fraca molhabilidade entre as particulas
ceramica e a matriz (CHENG et al., 2010).

4.6 PROCESSAMENTOS DE COMPOSITOS

As técnicas de processamentos de compdsitos com matriz metélica (CMM)
dependem da combinacdo do reforco com a matriz, que podem estar na fase liquida, sélida
e vapor. Segundo Mortesen (2005) a técnica de agitacdo do banho de metal fundido é a

mais utilizada para a fabricacdo e comercializacdo de compdsito com matriz metéalica.

4.6.1 Processamento no Estado Liquido

Dentre as técnicas de processamento de compdsitos no estado liquido destacam-
se: a agitacdo do banho de metal fundido, por meio de pressdo ou por deposi¢do das
particulas na matriz fundida (CLYNE, WITHERS, 1993). A técnica de Infiltracdo que
consiste em injeta o metal liquido sob pressdo para dentro dos intersticios do reforco
formado por fibras curtas, chamadas de pré-formas (CLYNE, 2001, VIJAYARAM, et
al., 2006). E a técnica de deposi¢do por “spray”, que consiste em ejetar particulas de
reforco na superficie do substrato da matriz que se encontra com uma fina camada

superficial no estado liquido ou semi-sélido (CLYNE, 2001).



47

4.6.2 Processamento no Estado Vapor

Deposicdo por vapor

Todos os processos de deposicdo por vapor sao relativamente lentos. Porém, a
evaporacao envolvendo a vaporizagdo térmica das espécies alvos em vécuo é rapida. Esse
processo de evaporacdo é utilizado na fabricacdo de monofilamento reforcado com Ti.
Nesse processo a fibra do metal passa através de uma regido que tem uma pressao elevada
de vapor do metal a ser depositado, nesse momento ocorre a condensacdo, produzindo
assim, uma camada de revestimentos. O vapor é produzido de forma direta sobre a matéria
prima através de um feixe de elétrons de alta poténcia (da ordem 10kW). As taxas tipicas
de deposicdo sdo da ordem de 5 a 10um/min. A composic¢éo da liga pode ser controlada
através das taxas de evaporacdo do soluto compensados por alteragdes na composicao do
banho da poca de fuséo, até que seja alcancado um estado de equilibrio, onde o teor da liga
depositada seja a mesma da carga de alimentacdo. Um aspecto admiravel é que quase nao
existe perturbacdo mecanica na regido da interface, o que pode ter importancia, quando as
fibras ttm uma camada de barreira de difusdo, ou uma superficie quimica adaptada. A
fabricacdo do composto geralmente € concluida, reunindo as fibras revestidas em um
pacote e consolidando através de operacdes de prensagem a quente ou prensagem isostatica
a quente (CLYNE, 2001).

4.6.3 Processamento no Estado Sélido

Moagem de alta energia

Uma técnica de processamento no estado solido é a moagem de alta energia
(MAE) também conhecida como “mechanical-allaying”. Nessa técnica, 0S produtos se
formam a partir da mistura dos pds dos elementos constituintes, utilizando a energia
proveniente de colisbes entre as esferas e entre esferas e as paredes do moinho de alta
energia. Durante a moagem, 0s pos sdo submetidos repetidamente a um processo de fratura
e de soldagem pela acéo das colisGes das esferas com as particulas, dentro do recipiente
(jarra), até formar as fases finais da liga (BENJAMIN, 1970; MURTY,
RANGANATHAN, 1998).
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Inicialmente, a MAE foi utilizada para produzir compositos metalicos em p6. As
pesquisas foram direcionadas no sentido de aumentar a resisténcia mecénica, elevando as
temperaturas de aplicacdes de alguns elementos, como: aluminio, cobre e niquel
(BENJAMIN, 1970). Nos Gltimos, anos essa técnica foi estabelecida como um método
viavel de processamento no estado solido, principalmente, para a producdo de fases
quasicristalinas metaestaveis e estaveis (HUTTUNEN-SAARIVIRTA, 2004).

Tendo sido desenvolvido nos anos 60, 0 processo de moagem de alta energia teve
um grande desenvolvimento nos Gltimos anos. Essa técnica vem sendo usado para
producdo de varios tipos de materiais, como: ligas a base de aluminio, acos ferramentas,
ceramicos, compositos, amorfos, nonocristalinos e quasicristalinos (MURTY,
RANGANATHAN, 1998).

A moagem de alta energia € um processo complexo, uma vez que implica na
otimizagdo de muitas varidveis para alcancar o produto desejado. Essas variaveis,
doravante chamadas de pardmetro externo s&o: tipo de moinho, tempo de moagem,
velocidade de rotacdo, relagdo massa bolas/po, natureza e quantidade de agente controlador
do processo e Contaminacdo. Esses parametros tém influéncia sobre a constituicdo final do
p6 (SURYNARAYANA, 2001).

Mistura do p6 e Consolidagao

A mistura dos p6s da matriz e do refor¢o seguida de consolidacdo é uma técnica
bastante versatil para a producdo de compdsito com matriz metalica (MMC). Isso é
geralmente seguido por compactacdo a frio, e uma fase de consolidacdo em alta
temperatura, como prensagem isostatica e/ou extrusao, ambos a quente (CLYNE, 2001,
KACZMAR et al., 2000).

A obtencdo dos pos tanto da matriz como do reforgo pode ser feita por atomizagéo
ou cominuicdo do material. As diversas formas adquiridas pelo po, seu tamanho e a sua
distribuicdo na matriz séo fatores importantes na consolidacdo dos materiais compositos.

A forma do p6 depende do tipo de processo que foi utilizado, tais como: moagem,
reducdo quimica, atomizacdo, etc. O tamanho do pd é outra variavel importante que
influencia na resisténcia do material. Particulas finas preenchem os vazios deixados
durante o processo de difuséo e crescimento dos grdos da matriz, servindo de barreira para

as deformagdes. Por outro lado, quanto menor o tamanho do pd maior a energia superficial,
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concomitantemente, maior a tendéncia a formacdo de aglomerados (SURYNARAYANA,
2001).

Alguns materiais consolidados por extrusdo a quente mantém suas propriedades
iniciais, desde que ndo seja ultrapassada a temperatura em que ocorre a transformacéo de
fase. Além disso, dependendo do pd a ser consolidada, a temperatura no processo de
extrusdo € inferior a temperatura nos processos de sinterizacdo ou de prensagem isostatica
a quente. Essa combinacdo da baixa temperatura com a deformacao plastica do material,
no processo de extrusdo, resulta no refinamento da microestrutura e diminui¢do do
tamanho de grdo (NACHTRAB, ROBERTS, 1992).

Alguns compdsitos obtidos por diversas técnicas, e posteriormente, extrudados
apresentam melhorias em suas propriedades mecanicas e triboldgica. Compdsito de
Aluminio com reforco de particulas SiC fabricado pelo processo de agitacdo do estado
liquido, seguido por extrusdo a 550°C com quatro razdes diferentes foi obtido Ramesh et
al., (2011). Segundo os autores, 0os materiais produzidos por essa técnica apresentaram boa
ligacdo entre a matriz e o reforco, favorecendo a formacdo de interface. Além disso, o
aumento da razdo de extrusdo aumentou a microdureza e a resisténcia a tracao em todas as
composigoes.

Compositos de aluminio com particulas ceramicas de SisN,4 obtidos por fundicdo
sob pressdo, tiveram aumento de 76,6% da resisténcia a tracdo quando submetido a
extrusdo com razdo de 10:1 e tratamentos térmico (ZI-YANG et al., 2009).

A alta resisténcia e a deformacdo sdo propriedades de grande interesse nos
materiais estruturais. Os compdsitos que apresentam tais propriedades podem fornecer um
alto desempenho na &rea de transporte automomotores, aeronautico e etc. Até o0 momento,
muitos materiais compdsitos tém sido desenvolvidos na busca de melhorar essas
propriedades. Nessa linha de pesquisa, Ohhashi et al., (2011) desenvolveram compdsitos
de manganés com reforco da liga Zn-Mg-Zr quasicristalina processada por extrusdo a
quente a 350°C. Os compodsitos apresentaram melhoras significativas na resisténcia a
tracdo de 110MPa para 156MPa, e também, no alongamento 5,7% para 12,9 para o
manganés puro e com reforco de 10% de QC respectivamente.

Outra vertente que vem se destacando é a extrusdo de compdsito obtido por
metalurgia do p6. Nesse caminho, compdsito de aluminio com 10% e 20% de reforco de
quasicriltal da liga AIMnPd foi obtido por moagem de alta energia em velocidades de
200rpm e 600rpm. Os pds compactados a frio e extrudado a 420°C com razdo de 10:1,
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apresentaram boa resisténcia a tragdo combinado com boa dureza, destacando-se, como
melhor os compdsitos com 10% de reforco de quasicristal moido 600rpm (WOLF et al.,
2012).

Outros trabalhos vém se destacando nessa linha de pesquisa. KIM et al., (2011)
desenvolveram compdsito de aluminio com 25% de quasicristal da liga AlCuFe, com
adicédo de 0, 4 e 8% de Mn produzidos por moagem de alta energia. Os resultados
comprovaram que a adicdo do Mn produziu um aumento excelente na resisténcia a tracéo,
levando de 527 para 1113MPa para as composicbes de 0% e 8% de manganés
respectivamente.

Alguns trabalhos sobre extrusdo de ligas de aluminio e de compdésitos obtidos por
moagem de alta energia foram os precursores para o desenvolvimento dessa pesquisa.
Dentre esses trabalhos, a extrusdo a quente de ligas de Al-Fe-X-Si (X =V ou Nb) obtidas
por moagem de alta energia (COELHO, 2001), e a fabricacdo de composito de aluminio
com reforco 0%. 3%, 6% e 10% de quasicristal da liga AICuFeB obtido por extrusdo a
350°C (PASSOS, 2006).
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CAPITULOV

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.1 METODOLOGIA

Este capitulo é destinado a descricdo dos procedimentos experimentais adotados
no desenvolvimento deste trabalho. A metodologia utilizada seguiu as seguintes etapas:

A primeira fase da pesquisa foi destinada a obtengdo e caracterizagdo da liga
quasicristalina Alsg ;Cuys sFe12 3Bs.

A segunda etapa do trabalho foi destinada a fabricacdo dos compdsitos aluminio-
quasicristal através da moagem de alta energia seguida por compactacao dos pos e extrusao
a quente.

Na terceira e Ultima fase realizou-se 0s ensaios mecénicos e verificou-se a
influéncia das variaveis temperatura e razdo de extrusdo nas propriedades mecanicas dos

compositos aluminio-quasicristal.

5.2 OBTENCAO DOS QUASICRISTAIS

Para a obtencdo da liga quasicristalina utilizou-se a técnica de fundigéo
convencional ao ar, com baixa taxa de extracdo caldrica, durante a solidificacdo. Esse tipo
de fundicdo envolve a fusdo dos elementos constituintes puros ou a utilizacdo de ligas
precursoras, aqui chamadas de liga mée.

O processo de obtencdo da fase quasicristalina da liga Alsg2CusssFe;s3Bs

estudada nesse trabalho esta descrita no fluxograma da Fig. (5.1).
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Figura 5.1 — Fluxograma do processo de obtengdo dos Quasicristais.

5.2.1 Elaboracéo das Ligas Precursoras

Para a elaboracdo das ligas precursoras Fess2Basg € AlgygFei7, e também a liga
quasicristalina Alsg ,Cuys sFej23Bs, utilizou-se 0os elementos ferro e boro fornecido pela
Aldrich Chemical Company na forma de pedagos e com grau de pureza de 99,98% e
99,99% respectivamente. Ja os elementos aluminio e cobre com grau de pureza 99,97% e

99,98% respectivamente, foram fornecidos em forma de barras.

i. Liga Ferro Boro

Com o objetivo de obter as “ligas maes” o mais proximo possivel da composi¢ao

nominal e com alto grau de pureza, utilizou-se um forno de inducdo que permite a
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fabricacdo de ligas sob atmosfera controlada de elementos que contaminem o banho de
metal fundido, como oxigénio e o nitrogénio.

Para a producdo da liga Fess2B24g utilizou-se uma carga de 159 dos elementos
ferro e boro.

Os elementos foram colocados em um cadinho de quartzo, material inerte a estes
dois elementos, e submetidos a fusdo em um forno de inducdo sob atmosfera protetora de

argonio. O resfriamento acorreu dentro do proprio forno.

ii.  Liga aluminio ferro

Para a elaboracdo da liga Alg, gFe;7» foi utilizado um cadinho de grafite e argila.
Para minimizar ou mesmo evitar a contaminacao do banho de metal fundido o cadinho, foi
revestido internamente com uma camada de nitreto de Boro, do tipo EKAMOLD WP
fornecido pela Alfa Trend.

A fusdo foi efetivada em um forno a inducgéo, cuja poténcia é de 8k\VA a 200kHz
em bateladas de 300g, obedecendo a uma sequéncia iniciada com o aluminio seguida da
adicdo do ferro. A carga fundida foi vazada em moldes metéalicos e resfriada ao ar.

As ligas produzidas foram submetidas a andlise por Espectroscopia de
Fluorescéncia de Raio-X (EFRX) para o devido controle da composicao.

5.2.2 Elaboracéo da Liga Alsg ;Cuys sFe12 3B3

A liga Alsg,Cups sFes, 3Bs quasicristalina foi preparada, também por fusdo ao ar.
As fusbes para a producdo da liga quaternéria foram feitas, igualmente, em sequéncia:
primeiramente fundiu-se o cobre, seguindo-se da adicdo da liga Alg,gFei7» depois o
aluminio e finalmente a liga Fe-B. Devido a perda de aluminio por oxidacéao foi adicionado
mais 1g desse elemento, a fim de equilibrar a composicdo durante a fusdo. A liga assim
preparada foi também vasada em molde de aco em bateladas que variaram entre 200g e
400g.

As ligas produzidas foram tratadas termicamente, sendo analisadas, por difracao

de raios-X, antes e ap0s o tratamento térmico.
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5.3 TRATAMENTOS TERMICOS

A liga Alsg,CusssFensBs bruta de fusdo, geralmente apresenta a fase
quasicristalina juntamente com uma solucéo solida, cristalina, mais instavel, que pode ser
transformada, quase totalmente, na fase icosaedral, através de tratamento térmico (ROSAS,
PEREZ, 1998; YONG, et al., 2005, ZHOU, et al., 2006). Assim, estes tratamentos
térmicos promovem a transformacéo peritética de fases fazendo, aumentar a fracéo de fase
quasicristalina, substancialmente, podendo atingir os 100%, dependendo da composicao da
liga (DUBOIS, 2000). Para a realizagdo do tratamento térmico, tomou-se como base o0
trabalho de Passos, (2006). Ele realizou tratamento térmico em amostras do sistema
AlCuFeB a 750° por um periodo de 8 horas.

Utilizou-se um forno de resisténcia térmica modelo HDV 1407 fabricado pela
Heatcon Industria e Comércio Ltda e adptado no LSR, para realizacdo de tratamentos
térmicos sob atmosfera inerte. Para diminuir a oxidacdo, o material foi colocado em um
tubo de quartzo, onde foi protegido por atmosfera rarefeito de hélio. Devido as oscilacdes
de temperatura do forno, o tratamento térmico foi realizado na temperatura de 720°C por

um periodo de 12h, sendo a amostra resfriada dentro do prdprio forno.

5.4 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

Apbs as analises preliminares das ligas para o devido controle da composicao, por
Espectroscopia por Fluorescéncia de Raios-X, foram realizadas caracterizagbes
microestrutural através de Difracdo de Raios-X em amostras colhidas em cada batelada.
Essas analises foram realizadas no Nucleo de Estudos e Pesquisa em Materiais (NEPEM)
da Universidade Federal da Paraiba e tem como objetivos:

e Acompanhar os teores dos elementos constituintes da liga durante o processo de
fabricacéo;

e Analise qualitativa das fases presentes na liga.

5.4.1 Espectroscopia por Fluorescéncia de Raios-X

Na analise dos elementos constituintes da fusdo da liga precursora (Al-Fe),

utilizou-se a Espectroscopia por Fluorescéncia de Raios-X para determinar as possiveis
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fugas de composicOes, permitindo assim, correcdes durante o processo de fusdo, para
manter os teores dos elementos constituintes 0 mais proximo possivel da composicao
nominal. Desta forma, fazendo-se o controle da composicéo, foi possivel a obtencdo da
liga Alsg 2Cusys sFeq 3Bs.

A andlise foi realizada através de um espectrometro sequencial de fluorescéncia
de raios-X (EFRX) Shimadzu Modelo XRF-1800, do laboratorio de Solidificagdo Répida
da UFPB.

5.4.2 Difracéo de Raios-X

No desenvolvimento deste trabalho foi analisadas amostras das ligas
quasicristalinas brutas de fusdo, com tratamento térmico e também em pos das misturas
ap6s moagem. Os ensaios foram realizados em um difratbmetro de raios-X da marca
SIEMENS. Para analise utilizou-se um tubo de Cu, cujo comprimento de onda é 1,5406A,
onde se aplicou uma tensdo de 40kVa com corrente de 30mA. Foi usado para o registro de
dadas do difratograma, passo de 0,01°, tempo por passo de 3s, no intervalo angular 26 (2-
theta), de 20 a 80 graus.

5.4.3 Microscopia Eletronica de Varredura

A microscopia eletronica de varredura (MEV) é uma técnica de caracterizacdo que
permite a obtencdo de informacdes microestruturais de amostras diversas. Na realizacao
dos ensaios de MEV utilizaram-se as técnicas de elétrons secundarios (ES) e de elétrons
retroespalhados (ERE).

As analises foram feitas utilizando um microscopio eletrénico de varredura do
tipo LEO 1430, do laboratorio de Solidificacdo Rapida da UFPB. Essa analise foi usada
para observar a microestrutura das misturas dos pos, dos compositos extrudado e também
para analisar as regides de fratura dos corpos de prova submetidos a ensaios de tracdo e

microdureza.
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5.5 FABRICACAO DOS COMPOSITOS

Para a fabricacdo dos compositos, fez-se a mistura dos pds da matriz aluminio
com as particulas quasicristalinas Al-Cu-Fe-B nas proporcdes de 0% QC, 3QC, 6% QC e
20% QC. Esse material foi submetido & moagem de alta energia. Os pds das misturas
obtidos, através da moagem foram compactados em uma prensa uniaxial, assim, foram
produzidos tarugos para o processamento por extrusdo a quente. O fluxograma da Fig.

(5.2) mostra as etapas do processo de producdo dos compaositos.

Quasicristal em po

Aluminio em po 0% 3% 6% 20%

Compactacio dos
pos

Processo de
Extrusdo

Figura 5.2 — Fluxograma do processo de fabricacdo dos compdsitos.

A escolha das proporgdes de reforco da liga quasicristalina deu-se baseada no
trabalho desenvolvido por (PASSOS, 2006). Segundo o autor, o reforco de 6% de fase
quasicristalina produziu um aumento da dureza, bem como da resisténcia maxima a tracao

em relacdo ao aluminio puro. Ele ndo teve sucesso na obtengdo de compdsitos com 15% de
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reforco. Para essa composi¢do ndo foi possivel obter extrudados. Baseado nesse, estudo
buscou-se produzir compositos nas proporcgdes de 0%, 3%, 6% e 20%, buscando melhorar

as propriedades mecanicas e avaliar a influéncia das variaveis de extruséo.

5.5.1 Moagem

A moagem foi realizada em um moinho planetario do tipo Pulver Fritsch, do
Nucleo de Estudos e Pesquisa em Materiais (NEPEM) da UFPB. Para isso utilizou jarras e
bolas de aco com uma razéo bola/massa de 10/1, rotacdo de 200rpm e tempo de moagem
de 3h. A fim de evitar-se algum tipo de reacdo e aderéncia a superficie das bolas e das
paredes das jarras a moagem foi processada em ambiente Umido utilizando-se, para isso,
alcool etilico na proporc¢édo de 2% do peso da massa.

Os parametros utilizados na moagem foram escolhidos a partir de um
planejamento fatorial 2°. Esse planejamento teve como variaveis de entrada a rotacéo e
tempo de moagem e como varidvel de saida a microdureza do compdsito sinterizado a
400°C por 2h. Foram realizados experimentos variando o tempo de moagem de 2h e 3h e

com rota¢do do moinho de 200rpm e 300rpm.

5.5.2 Compactacdo dos Pds

A compactacdo foi realizada a vacuo em um equipamento projetado e construido
no LSR. Esse equipamento é composto por uma base apoiada por molas, com um
recipiente de compactacdo e por dois émbolos que fazem com que 0 po6 seja compactado
pela acdo dupla dos dois émbolos, Fig. (5.3). Os p6s dos compdsitos aluminio/quasicristal
com uma carga de 509, nas suas respectivas proporcoes, foram compactados a quente,
utilizando-se uma prensa hidraulica manual com capacidade de 1000kN da FAREX
Industria e Comércio de Maquinas Ltda.

Para a compactacdo da mistura de componentes em po, foi feita a desgaseificacdo
do po, colocando-o na cAmara do equipamento de compactacdo descrito na Fig. (5.3),
utilizando-se, para isto, uma bomba de vacuo primario de duplo estagio. Posteriormente, 0
recipiente foi preenchendo com argbnio até uma pressdo de 50cmHg seguindo-se, o
bombeamento novamente. Esse processo, de lavagem com gas inerte, foi repetido por trés

VEZES.
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1 - Prensa hidraulica

2 - Pistdo superior

3 - Recipiente

4 - Saida para vacuo

5 - Sistema de refrigeracido
6 - Forno a resisténcia

7 - Base de sustentacdo

8 - Base de compactacdo
(pistdo inferior)

9 - Mangueira para passagem
do argénio

Figura 5.3 — Equipamento de compactacao.

O aquecimento do material foi feito através de um aquecedor a resisténcia elétrica
do tipo coleira, fabricada pela HEATCON Indudstria e Comércio Ltda., com poténcia de
2800Watts. Para o controle da temperatura, usou-se um controlador do tipo INCON CNT
110 com uma programacdo especifica. O modo de operacdo e a programacdo deste
equipamento foram descritos por Passos (2006).

O compdsito foi mantido sob vacuo na temperatura de 100°C por cinco horas.
Posteriormente, foi aquecido até um patamar de 400°C, seguido de compactagdo com uma
pressdo de P = 100MPa e mantido nessa pressao por 0,5h, para melhor promover inter-
difusdo dos elementos da matriz e do reforgo. A Fig. (5.4) mostra o grafico das etapas de
desgaseificacdo, aquecimento e de compactacdo do composito.

A fim de minimizar o atrito e facilitar a retirado do tarugo utilizou-se nitreto de
boro como lubrificante dos pistBes e da camara da compactadora/extrusora. Porém, para a
retirada do tarugo da camara compactadora foi necessario aplicar carga trés vezes maior
que a carga utilizada na compactacao, devido a soldagem das particulas do composito com

a camara de extrusdo e entre as bases e a camara.
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Figura 5.4 — Etapas do processo de compactagédo a quente.

Também foi realizada a compactacdo dos pos a frio. O processo € semelhante,
porém ndo ocorre a desgaseificacdo e tdo pouco o aquecimento do composito.

5.5.3 Processo de Extruséao

O equipamento de extrusdo indireta foi também projetado e construido no
Laboratdrio de Solidificacdo Rapida (LSR) da UFPB. Esse equipamento possui uma
camara interna com diametro de 28mm onde é colocado o tarugo a ser extrudado. Para
realizar o processo de extrusdo indireta, uma das extremidades da mine-extrusora é
colocada sobre a prensa e vedada com uma base de apoio. Na outra extremidade da
extrusora coloca-se o tarugo seguido pela matriz de extrusdo. Sobre a matriz coloca-se um
pistdo oco que serve para dar pressdo sobre a matriz, bem como a saida do material
extrudado. O aquecimento do material foi realizado com o mesmo dispositivo da
compactacdo a quente. Ao atingir a temperatura de extrusdo, manteve-se nesse patamar por
0,5h a fim de garantir-se a homogeneidade da temperatura em todo tarugo, antes da
extrusdo propriamente dita. Realizou-se a extrusdo utilizando uma prensa hidraulica
motorizada com capacidade de 60t da marca NOWAK, fabricado pela NOWAK IND.
MAQ. HIDRAULICAS LTDA. Ver Fig. (5.5).
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Figura 5.5 — Equipamento de Extrusao.

Foram realizadas extrusdes nas temperaturas de 400°C, 450°C e 500°C e com
razBes de extrusdes de 2:1 e 3:1 e para os compdsitos com reforco de quasicristal de 0%,
3%, 6% e 20% de fracdo volumétrica. A velocidade de extrusdo para os ensaios foi
mantida fixa, em aproximadamente 3mm/s. Além disso, realizou-se extrusdo em pds que
foram compactados a quente e a frio. A Tab. (5.1) mostra os parametros usados no
processo de extrusdo dos compositos.

Tabela 5.1 — Parametros usados no processo de Extrusao.

Composic¢éo Temperatura de extrusdo Raz&o de extruséo
Al (puro) 250 i
500 31
Al+3%QC 228 o
500 3:1
Al+6%QC jgg 2
500 3:1
Al+20%QC 228 “
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5.6 TESTES DE DUREZA

As barras extrudadas foram seccionadas em partes. A primeira extremidade do
extrudado foi destinada a confeccdo dos corpos de prova para ensaios de tracdo e a outra
parte, no sentido centro extremidade foram obtidos os corpos de prova para ensaios de
dureza e microdurezas conforme é ilustrado na Fig. (5.6). Os corpos de prova foram
usinados e faceados em um torno mecanico, posteriormente foram lixadas e polidas, antes

de serem submetidas a ensaios de dureza e microdureza.

iENSAI? —~ DLIJREZAI ENSAIO DE TRACAQ

Figura 5.6 — Regido dos extrudados destinados aos ensaios.

5.6.1 Ensaios de Microdureza

Foram realizados ensaios de microdureza Vickers, aplicando-se carga de 300g
(2,942N), com tempo 15s de permanéncia da carga, conforme a Norma ASTM E384 — 11.
Neste ensaio utilizou-se um microdurdmetro SHIMADZU modelo HMV-2. Este
equipamento possui um microscépio acoplado com lentes de 10 e 40 vezes para a leitura
das diagonais da impressao deixada no corpo de prova. A dureza foi calculada a partir da
carga de teste e da area da superficie penetrada obtida a partir do comprimento das
diagonais do quadrilatero formado pela impressdo do penetrador, conforme ilustra a Fig.
(5.7) e a Eqg. (5.3). Os valores obtidos foram calculados pelo software do préprio
equipamento e salvas em um computador acoplado ao mesmo. Para os célculos o software
usa o valor da carga aplicada e o valor médio das diagonais da impressdo, conforme mostra
a Eq. (5.4). Cada amostra foi submetida a 50 identagdes, mantendo-se uma distancia entre
elas de 0,5mm. Com os resultados obtidos determinou-se a dureza média e o desvio padrdo

para cada amostra.
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3

o

pe

Figura 5.7 — Desenho esquematico da forma obtido por identador de base piramidal.

d =4t (5.3)

2
P
HV = 1854,4— (5.4)

Onde HV é a dureza Vickers, P é forca de teste (gf) e d é o valor médio do

comprimento das diagonais obtidas (um).
5.6.2 Ensaios de Dureza

Os ensaios de dureza Rockwell B foram feita em amostras com superficie plana e
lixada. Os testes foram realizados no Nucleo de Estudo e Pesquisa em Materiais (NEPEM)
da UFPB. Para o ensaio utilizou-se um durémetro da marca RASN — RBD fabricado pela
PANAMBRA industrial e técnica S. A. A carga aplicada foi de 60 kgf e o penetrador de
esfera com didmetro de 1/16 polegadas. Os ensaios foram feitos baseados na norma ASTM
E18 — 08b. Com os resultados obtidos nos ensaios determinou-se a dureza média em cada
amostra e o desvio padrdo. Devido as amostras possuirem area de seccBes transversais
diferentes, ndo foi possivel realizar 0 mesmo numero de identagcbes em cada amostra.

Portanto, o nimero de identacdes variou de 5 a 10 para cada amostra.
5.7 ENSAIO DE TRACAO

Os ensaios de tragdo foram realizados em corpos de prova usinados segundo a norma

ASTM EB8/E8M - 09, conforme mostrado na Fig. (5.8). Nestes ensaios utilizou-se uma
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maquina universal, servohidraulica, estatica/dindmica 75/50N, da marca SHIMADZU modelo
SERVOPULSER, controla por um computador. A velocidade de deformagdo empregada em
todos os ensaios foi mantida constante em 1,0mm/min. Os resultados dos ensaios foram

armazenados, através de software, no préprio computador de controle.

Dimensdes do corpo de prova (mm)
A B C D R
26 4 9 50 2

Figura 5.8 — Corpo de prova usado no ensaio de tracéo.

Os ensaios de tracdo foram realizados no Laboratério de Solidificacdo Répida
(LSR) da UFPB. A Fig. (5.9) ilustra o ensaio de tracdo realizado nos corpos de prova dos

compdsitos extrudados.

Figura 5.9 — Corpo de prova submetido ao ensaio de tragéo.



64

CAPITULO VI

RESULTADOS E DISCUSSOES

6.1 ELABORACAO DAS LIGAS PRECURSORAS

i. Liga Ferro Boro (Fess2B2sg)

As ligas precursoras Fe-B elaborada no forno de inducdo, sob atmosfera protetora
de argdnio, apresentaram-se porosas, com superficie irregular. Na Fig. (6.1) vé-se a foto de
uma amostra bruta de fusdo. O material bruto da fusdo foi fragmentado através de

martelamento em pedacos menores, para a adigdo do boro na liga quasicristalina.

Figura 6.1 — Amostras da liga Fe-B obtida no forno de inducao.
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ii. Liga aluminio ferro (AlgygFei172)

As ligas precursoras Al-Fe foram produzidas em um forno de inducéo, porém sem
atmosfera protetora. Apesentaram porosidade reduzida, com uma fina camada superficial
de oOxido, e baixa fragilidade. Veja Fig. (6.2). O 6xido foi removido por escovamento e
amostras foram analisadas por Espectroscopia de Fluorescéncia de Raios-X (EFRX), para
analise de composicao. Esta liga foi fragmentada por serragem e adicionada ao banho de
aluminio, para suprir a liga com o teor necessario de ferro, em conformidade com a

composigdo nominal da liga quasicristalina.

Figura 6.2 — Amostras da liga Al-Fe obtida no forno de inducgéo.

6.2 ELABORACAO DA LIGA A|5912CU25,5F612,3B3

A liga Alsg ,Cus,s sFei, 3B3 bruto de fusdo produzidas em lingotes 20x50x50mm e
pesando aproximadamente 180g, conforme descrito no Capitulo Procedimento
Experimental. Como mostrada na Fig. 6.3, sdo altamente porosas e naturalmente frageis,
caracteristica dos quasicristais. Por esta razdo, apresentam grande numero de trincas
oriundas do processo de solidificacdo, que favorecem a fragmentacdo e a cominuicao.
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Figura 6.3 — Amostras da liga quasicristalina Alsg ,Cuys sFe1, 3B3 bruta de fuséo.
6.3 DIFRATOGRAMA DA LIGA A|59,2CU2515F612‘383

Os Difrtogramas de Raios-X das amostras da liga Alsg>Cu,ssFer23B3 brutas de
fusdo e tratada termicamente estdo representado na Fig. (6.4). O difratograma da liga bruta
de fusdo revela a presenca de trés fases mais evidentes, que podem ser indexadas
comparando-as com as cartas JCPDS’s. A fase quasicristalina icosaedral i-Al65Cu20Fel5,
a solucdo solida desordenada, B - Al(Fe,Cu) de estrutura cubica e a fase monoclinica do
tipo A- Al ,Fe,. Na tab. (6.1) estdo representadas as fases e os respectivos nimeros de carta

JCPDS.

Tabela 6.1 — Fases presentes no difratograma de Raios-X das amostras bruta de fuséo e as
suas respectivas cartas JCPDS.

Fase NUmero da carta JCPDS
i - AlI65Cu20Fel5 00-049-1511
B - Al(Fe,Cu) 00-045-0983
A-AlFe, 00-029-0042

Ap0s o tratamento térmico a 720°C por 12h, observou-se que a quantidade da fase
quasicristalina aumentou, restando apenas traco da fase B - Al(Fe,Cu), possivelmente
ordenada, identificada a partir do pequeno pico em 20=43,585 do DRX da Fig. (6.4), que
com base no trabalho VIANA (2009), através de analise qualitativa, esse valor € inferior a
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5%. A fase Al ,Fe,-(A) desapareceu completamente, o que também pode ser constatado no

mesmo difratograma.

2000 - _
] I
I
= 1500 -
=
v
1 - - -
B 1000 - | p Sem tratamento termico ;
- 1 il . .
. I : I
g A Pl JLJ p h
H -
£ soo
l Tratado termicamente
o Iemsedhammhatsstid b Moottt o
20 30 40 50 60 70 80
2 - Theta

Figura 6.4 — Difratograma da liga Alsg ,Cuys 5Fe;, 3sB3: amostras bruta de fuséo e tratada

termicamente.
6.4 OBTENCAO DO COMPOSITO ALUMINIO QUASICRISTAL

Para determinar os parametros de moagem das misturas, foi realizado um
planejamento fatorial 22, conforme citado no capitulo anterior e que esta apresentado no
apéndice A. Através das micrografias, obtidas por microscopia eletronica de varredura
(MEV) utilizando-se elétrons secundarios, com amostras de pos da mistura Al+20% QC
moido por 2h e com rotacdo de 200rpm e 240rpm respectivamente. Observam-se poucas
mudancas na morfologia das particulas dos pos, produzidos nestas duas condi¢fes, 0s quais
tém formas irregulares, com tamanhos variados e a maioria deles apresenta arestas

pontiagudas. Ver Fig. (6.5).



* . T, ERER i
EHT = 10.00 kv WD= 16mm  Signal A=SE1 Date :26 Jul 2011
Mag= 100X Aperture Size = 30.00 um Photo No. = 3026 Time :1:44:18

EHT = 10.00 kv WD= 16mm  Signal A= SE1 Date :26 Jul 2011
Mag= 100X Aperture Size =30.00pym PhotoNo.=3018  Time :1:36:22

b)
Figura 6.5 — Composito Al+20% QC moido por 2h: a) 200rpm; b) 240rpm.
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Os pds da mistura Al+20% QC também foram moidos utilizando os parametros de
3h e rota¢Bes de 200rpm e 240rpm. A Fig. (6.6) apresenta a micrografia desses pos obtidos
com o recurso da técnica de elétrons secundario do MEV. Pode-se observar que 0s pos da
mistura obtidos nessas condi¢cdes apresentam formas irregulares, porém, o tamanho médio
das particulas tem um comportamento mais homogéneo. Ainda € possivel observar com os
recursos do MEV que a mistura obtida a 240rpm e 3h apresentam em sua maioria
particulas inferior a 100pum.

Através do MEV, observa que, 0s pos da mistura Al+20% QC moidos a 200rpm e
com os tempos de 2h e 3h, Fig. (6.5 a) e Fig. (6.6 a) respectivamente, apresentam formas e
tamanhos mais homogéneo que os p6s moidos a 240rpm, Fig. (6.5 b) e Fig. (6.6 b). Além
disso, as particulas obtidas por moagem a 200rpm possuem um formato mais plano que as
misturas obtidas a 240rpm. Isso permite maior area de contato entre as particulas de
quasicristal e a matriz de aluminio. Segundo a literatura Wolf et al., (2012), esse fato é de
grande importancia na microestrutura final do composito, bem como nas suas propriedades
mecanicas.

Verifica-se através das micrografias das Fig. (6.5) e Fig. (6.6) que os pds moidos a
200rpm apresentam em sua grande maioria particulas no formato de placas, o que favorece
a compactacdo. Ja os p6s moidos 240rpm apresentam granulometria mais fina, porém
formas irregulares com tendéncia a formacdo de aglomerados, que pode ser prejudicar a
dispersdo do quasicristal na matriz de aluminio. Além disso, os pds que foram obtidos por
3h a 200rpm Fig. (6.6 a) possuem formato mais homogéneo que os pds obtidos com o0s
outros parametros de moagem.

Outro fato que justifica a escolha dos pés moidos por 3h e 200rpm é que esses
parametros produziram uma maior dureza do composito Al+20% QC. Essa andlise foi
realizada através do planejamento fatorial 2% em amostras sinterizadas por 2h, obtendo uma

microdureza maximo de 41Hv, ver apéndice A.



EHT = 10.00 kV WD= 16mm  Signal A= SE1 Date :26 Jul 2011
Mag= 100X Aperture Size =30.00 ym Photo No.=3043  Time :1:58:46

EHT = 10.00 kVV WD= 16mm Signal A= SE1 Date :26 Jul 2011
Mag= 100X Aperture Size = 30.00 ym Photo No. = 3051 Time :2:05:36

b)
Figura 6.6 — Composito Al+20% QC moido por 3h: a) 200rpm; b) 240rpm.
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6.5 PROCESSO DE COMPACTACAO

Os pos das misturas contendo, respectivamente, 0%, 3%, 6% e 20% em fragdes
volumétricas de quasicristal foram compactados. Os tarugos compactados com diametro de
27,30mm e 36mm de comprimento, conforme mostra a Fig. (6.7), onde pode-se observar
uma boa uniformidade geométrica e um pequeno descascamento da superficie, quando da

sua retirada da camara de compactacéo.

10 20

0 1‘»‘:"‘!“-“-:" ‘

Figura 6.7 — Tarugos de compdsitos compactados.

6.6 PROCESSO DE EXTRUSAO

Os tarugos compactados foram extrudados a quente, conforme ja descrito
anteriormente. Obtiveram-se barras de secgéo transversal circular com diametro 13,30mm
e 9,30mm e comprimentos de 110mm e 180mm, respectivamente, para razdo de extruséo
2:1 e 3:1. Os produtos da extrusdo dos pds compactados a frio apresentaram boa
uniformidade geométrica conforme mostra as Fig. (6.8), enquanto que as hastes extrudadas
com pds compactados a quente apresentaram superficie escamada conforme mostra a Fig.

(6.9). Esse defeito ocorreu apenas superficialmente e foram removidos por usinagem.
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Figura 6.8 — Barras de compdsito compactado a frio e extrudado com razéo de extrusao: a)
2:1,b) 3:1.

Figura 6.9 — Barras de compdsito compactado a quente e extrudado com razéo de extrusdo
2:1.
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Muitos fatores podem influenciar na qualidade dos extrudados. Dentre esses, 0
processo de moagem, a pressao e a temperatura de desgaseificagdo e a montagem e ajuste
dos equipamentos de extrusdo, bem como o desgaste dos mesmaos.

Segundo BRESCIANI FILHO et al., (2011), os defeitos de escamas superficiais
nos extrudados pode ser ocasionadas pela aderéncia de particulas de material duro na
superficie das ferramentas, provenientes da acdo de desgaste ou da quebra de camadas
superficiais do recipiente de extrusdo ou também pelo desalinhamento do pistéo.

Durante a realizacdo dos extrudados, observou-se a aderéncia de particulas na
matriz, formando muitas vezes camadas na superficie da mesma. Com base na literatura
(BRESCIANI FILHO et al., 2011), provavelmente um dos fatores que contribui para o
defeito de escamacdo ocorridos nos extrudados foi ocasionado pela aderéncia dessas
particulas que possuem uma maior dureza, devido a absorcdo de energia mecanica durante
0 processo de moagem.

Outro fato que pode ter influenciado na qualidade da superficie dos extrudados, e
principalmente nas suas propriedades mecanicas é presenca de gases nos compactados. E
possivel que a temperatura e a pressao de desgaseificacdo ndo tenha sido suficiente para
eliminar todos os gases presentes. Segundo Mourisco (1995) os principais gases sao Ho,
CO, CO; e Hy0. E eles podem ser eliminados por desgaseificagdo a quente com
temperaturas entre 200 a 550°, que é superior a realizada nesse trabalho. A presenca de
gases promove a formacdo de porosidade que tem um efeito nocivo sobre as propriedades
mecanicas, principalmente sobre a ductilidade e a resisténcia a fadiga (CAMPOS, 2008).

As barras produzidas por extrusdo a quente dos pés compactados a frios séo de
facil usinabilidade, destacando-se como a melhor os extrudados a 450°C. J& para 0s pos
compactados e extrudado a quente ocorreram algumas fratura durante a usinagem,
principalmente para os compdsitos com refor¢o de 20% de QC. Portanto, ndo foi possivel a
confeccdo de muitos corpos de prova para realizagdo dos ensaios.

Analisando-se as secgdes transversais das barras extrudadas, através do MEV,
utilizando-se o detector de elétrons retro-espalhados, verifica-se uma distribuigdo
homogénea do quasicristal na matriz de aluminio, tanto com a carga de 6%vol. quanto com
20%vol, ver Fig. (6.10) e Fig. (6.11), embora se constate a presenca de pequenos

aglomerados em algumas regides.
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10 pm EHT =15.00kV Mag= 100KX |Probe= 101pA Photo No. = 3855
Signal A=BSD WD = 15mm Aperture Size = 30.00 pm Date :11 Jun 2013

Figura 6.10 — Compésito aluminio com 6% de reforco de particulas quasicristalinas
extrudado a 400°C com razéo de extrusdo de 2:1 (1000x).

20 pm EHT=1500kV Mag= 500X | Probe = 101 pA Photo No. = 3866
Signal A=8SD WD = 16 mm Aperture Size = 30.00 ym Date:11 Jun 2013

Figura 6.11 — Compdsito aluminio com 20% de reforco de particulas quasicristalinas
extrudado a 450°C com razdo de extrusdo de 2:1 (500x).
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Embora exista uma boa dispersdo das particulas de quasicristal na matriz, ver Fig.
(6.10), Fig. (6.11). Observa-se que os compositos com 6% de quasicristal Fig. (6.10),
apresentam uma microestrutura mais refinada. Ja os compdésitos com maior quantidade de
reforco (20%), apresentam particulas de quasicristal com tamanho mais heterogéneo, além
disso, a presenca de formacdo de aglomerados é mais definida Fig. (6.11). A formacdo de
aglomerados provavelmente aumenta a quantidade de poros, afetando assim, as
propriedades mecéanicas dos compositos. Segundo Wolf et al., (2012) os compositos
obtidos por extrusdo a quente com 10% de reforco apresentaram uma melhor disperséo que
0s compositos com 20% de reforco de quasicristal da liga AlpsMngsPda,
consequentemente, apresentaram propriedades mecanicas superiores.

Nas amostras extrudadas e analisadas através do MEV Fig. (6.12), verificou-se
qgue ndo houve formacdo de interface entre a matriz (cinza) e o reforco de quasicristal
(branco). Segundo Kenzari et al., (2008) a fragilizacdo da interface entre a matriz e as
particulas de quasicristal reduz as propriedades mecénicas dos compdsitos, e essa
fragilizacdo pode ser devido a camada de 6xido. Além disso, outro fato que pode contribuir
¢ a baixa adesdo do quasicristal com a matriz.

Pode-se notar atraves da Fig. (6.12), que a matriz de aluminio circunda toda a
particula quasicristalinas. Entretanto, nas regides de aglomeracgdes, a existéncia de poros
pode aumenta com a quantidade de reforco de quasicristal na matriz. Observa-se também
que a presenca de aglomerados ocorre nas regifes de deformacdo dos extrudados com

aparéncia de contornos de graos.
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2um EHT=1500kvV Mag= 9.00KX IProbe= 101pA  Photo No. = 3857
— Signal A=BSD WD = 15mm Aperture Size = 30,00 ym Date :11 Jun 2013

2pum EHT =15.00kV Mag= 9.00KX |Probe= 101pA Photo No. = 3864
Signal A=BSD WD = 16 mm Aperture Size = 30.00 ym Date :11 Jun 2013

b)
Figura 6.12 — Regides de aglomerados nas barras extrudadas com: a) 6%vol. de reforgo
(9000x), b) 20%uvol. de reforco (9000x).
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6.7 ENSAIO DE DUREZA

Os ensaios de dureza e de microdureza, com ja dito anteriormente, foram
realizados em amostra na forma de discos obtidos por seccionamento das barras

extrudadas.

6.7.1 Ensaio de Microdureza

A microdureza Vickers foi obtida conforme descri¢cdo no capitulo procedimento
experimental. Foram realizadas cinquenta impressdes em cada amostra.

A Tab. (6.2) mostra a média das microdureza Vickers com o0s respectivos desvios
padrdo para os compdsitos compactados a quente. Os resultados sdo apresentados em
funcdes da fracdo de reforco de quasicristal e também da temperatura de extrusdo.
Observou-se um aumento da microdureza do composito, da ordem de 35%, em rela¢do ao
aluminio extrudado com 0% de reforco na mesma temperatura. Levando-se em conta
apenas a fracdo de reforco, o aumento da dureza sobe para 39% em relacdo ao compdsito
com 0% de refor¢o. O aumento maximo da microdureza ocorreu para o reforco de 6% de
quasicristal obtido a 400°C, porém, a dureza aumenta com o aumento da fragéo de reforco.
Como as analises microestruturais nao apresentaram interdifuséo entre a matriz e o reforcgo,
esse aumento provavelmente é devido a dureza das particulas de quasicristal ancoradas na
matriz de aluminio, bem como, ao refinamento dos grdos durante o processamento por

extrusao.

Tabela 6.2 — Microdureza Vickers em fungdo da fracdo volumeétrica do reforgo da liga

quasicristalina e dos parametros de extrusdo para compdésitos compactados a quente.

Fracdo de vol.(%)  Temperatura de extrusdo Dureza Vickers Hv ~ Desvio Padréo

400 55,28 4,50
0 450 54,75 5,02
500 53,79 4,94
400 75,12 3,40
6 450 59,45 6,81
500 67,75 9,44
400 63,61 7,42
20 450 69,63 11,21

500 73,04 9,83




78

A Tab. (6.3) apresenta a média das microdureza Vickers e o desvio padréo obtida
em amostras dos compositos compactados. Verifica-se que a microdureza varia em funcéo
das fracbes volumeétricas do reforco e dos parametros de extrusdo. Para 0s compositos
compactados a frio e extrudado a quente, observou-se um aumento da microdureza da
ordem de 25%, em relacéo ao aluminio extrudado com 0% de refor¢o obtido na mesma
temperatura e razéo de extrusdo. Esse aumento sobe para 28%, quando se leva em conta

temperatura e razdo de extrusao diferente.

Tabela 6.3 — Microdureza Vickers em funcdo da fracdo volumétrica do reforgo da liga

quasicristalina e dos parametros de extrusao para compdsitos compactados a frio.

Raz&o de extruséo (RE) 2:1

Fracdo de vol.(%)  Temperatura de extrusao Dureza Vickers Hv  Desvio Padrdo

400 56,29 4,95
0 450 53,82 4,88
500 55,39 4,32
400 57,86 4,64
6 450 58,9 3,30
500 60,59 4,28
400 58,27 6,31
20 450 59,81 7,24
500 65,44 7,69
Raz&o de extruséo (RE) 3:1
400 55,78 2,65
0 450 56,46 3,41
500 55,24 2,82
400 56,52 3,11
6 450 57,78 3,38
500 69,09 4,59
400 62,62 6,21
20 450 59,42 5,32
500 56,31 5,30

Os valores do desvio padrdo exposto nas Tab. (6.2) e Tab. (6.3) foram muito
elevado. Esse fato é atribuido as regides onde ocorrem as identagdes, ver Fig. (6.13).
Observa-se através da microscopia Optica da Fig. (6.13) que embora tenha havido boa
dispersdo das particulas quasicristalina na matriz, as identag6es ocorreram tanto em regioes
de maior concentracdo de particulas de quasicristais de dureza mais elevada, como
também, em regides de menor quantidade de reforco de dureza inferior, provocando assim,

essa grande dispersdo da microdureza Vickers para os compasitos aqui estudados.
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Figura 6.13 — Microscopia éptica mostrando as identacdes nas barras extrudadas (100x).
As amostras submetidas a microdureza Vickers também foram analisada por
MEV, Fig. (6.14). Observa-se através das micrografias que as identagcBes ocorrem em
regides de ampla concentracdo de quasicristal, provocando assim durezas mais elevadas.
Também ocorreram leituras em regides onde praticamente s existia a matriz de aluminio,
conforme pode ser observada na Fig. (6.14). Essas varia¢des nas regifes de medidas das

microdurezas geraram valores distintos para microdureza, o que corrobora para os valores
das Tab. (6.2) e Tab. (6.3).

identagdio S

. s :

10 m ENT«2000KV Mag= 250KX IProbes S0pA  PhotoNo =513

10pm EMT=2000KV Mag= 250KX IProbe~ B80pA  PhotoNo = 5135
r SgnelA=SE1 WD= 20mm  Apecture Sive = 3000 pm Date :16 Oct 2013

Signal A=BSD WOD= 20mm  Apedture Sze = 3000 pm Date 116 Oct 2013

Figura 6.14 — MEV das identacGes nas barras extrudadas (1500x).
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O gréfico da Fig. (6.15) mostra 0 comportamento da microdureza em fungdo da
fracdo volumétrica do refor¢co na matriz para os compdsitos compactados e extrusdo a

quente.

80 ] .....’...........".. T=5002C
= .
z ° 1 T=450°C
7S ..‘ -..’
£ 60 4
5 ’M.’ T=400°C
e
< 50
w T ecscscssees = 4
£ 10 P - & T=3502C
e i
[} .
S3 ¥
20 T T T T 1
0 5 10 15 20 25

Fragao volumétrica de reforgo (%)

coeee T=400 —@—T=450 —A—T=500 ---&--- literatura

Figura 6.15 — Grafico da Microdureza Vickers em funcgdo da fracdo volumétrica e da

temperatura de extrusdo para compdsito compactado a quente.

Observa-se no grafico que a microdureza do composito aumenta com 0 aumento
da fracdo de reforco para as temperaturas de extrusao de 450°C e 500°C. Para as amostras
extrudadas a 450°C o aumento da dureza & praticamente linear com 0 aumento da
quantidade de reforco. No caso dos extrudados a 500°C a curva passa a ter um aumento
mais suave entre os as fracdes de reforcos de 6% e 20%. Esse comportamento se assemelha
com o comportamento do composito aluminio quasicristal com fragdes de reforco de 0%,
3%, 6% e 10% obtidos por extrusdo a 350°C, (PASSOS, 2006). Portanto, 0 comportamento
da curva a 500°C é a que melhor representa a microdureza dos compdsitos, pois ela
aumenta com o aumento do reforgo, como esperado, e esse valor tende a se estabilizar com
0 aumento da quantidade de refor¢co. Além disso, os extrudados a 500°C possuem
microdurezas superiores aos extrudados aos demais (exceto 6% a 400°C), o que mostra que
essa temperatura melhora o desempenho dos extrudados com relacdo a essa propriedade.

Para os extrudados a 400°C obtém-se o valor maximo dos compdsitos. Mas, esse
valor € obtido para a fragdo de reforco de 6% de quasicristal. Porém, para a fracdo de
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reforco de 20% de quasicristal a microdureza possui 0 menor valor, contrariando o
esperado. Nesse caso, € possivel que a temperatura de extrusdo tenha sido baixa para a
realizacdo com essa composicao.

Como a dureza dos compositos € uma propriedade que estd intrinsecamente
relacionada com a distribuicdo do reforco na matriz, é possivel que a presenca de
aglomerados e de porosidades ocasionados pelo reforco tenha influenciado na microdureza
do composito. Outro fato importante a ser levado em consideracdo é desgaseificacdo do
composito. E possivel que a temperatura e a pressdo de desgaseificacdo ndo tenham
produzido o efeito desejado. Nesse caso, a presenga de gases nocivos como H, e H,O (ha
forma de vapor) juntamente com Al tenha produzido a formacdo de 6xido (MOURISCO,
1995). E possivel que esse fato tenha ocorrido para o os compdsitos com 20% de reforco
compacto a quente e extrudado na temperatura de 400°C, fragilizando os mesmos.

A microdureza média obtida nas amostras de aluminio compactado e extrudado a
quente foi 54,61Hv, em amostras do compdsito com 6% de refor¢o de quasicristal foi de
67,44Hv e, para os compdsito com 20% de quasicristal foi de 68,76Hv. Passos (2006)
encontrou Hv= 32,42, 42,22 e 42,79 respectivamente, para 0os compdsitos com 0%, 6% e
10% de reforco de quasicristal obtido por extrusdo a 350°C e com a mesma razdo de
extruséo.

Para os p6s dos compdsitos compactados a frio e extrudado a quente a média das
microdureza Vickers foram de 55,17Hv, 60,12Hv e 60,31Hv para 0s compositos com
fracdo de reforco 0%, 6% e 20% respectivamente. Esses resultados foram superiores aos
obtidos por Wolf et al., (2012). Eles obtiveram microdureza Vickers de 46,95Hv e
50,30Hv para compdsitos aluminio com reforco 10% e 20% respectivamente da liga
quasicristalina AIMnPd, compactada a frio e extrudado a 420°C com razdo de extrusdo de
10:1.

O gréfico da Fig. (6.16) mostra 0 comportamento da microdureza Vickers com
relacdo a variagéo de refor¢o na matriz de aluminio, e também com relagéo aos parametros
de extrusao para compaosito aluminio quasicristal compactados a frio e extrudado a quente.

Para a razdo de extrusdo de 2:1 Fig. (6.16 a), observou-se que, para as
temperaturas de 400°C e 450°C, as curva tem 0 mesmo comportamento, isto é, apresenta
uma tendéncia a assintética com o aumento do refor¢o na matriz. Com a extrusao a 500°C
verifica-se que a dureza aumenta monotonicamente com o aumento da fragéo de reforgo,

pelo menos até os valores de fracdo volumétrica aqui estudada.
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Figura 6.16 — Gréafico da Microdureza Vickers em funcédo da fragdo volumétrica e dos

parametros de extrusdo para composito compactado a frio: a) 2:1, b) 3:1.
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Para a razdo de extrusao de 3:1 Fig. (6.16 b), observou-se, para as temperaturas de

400°C e 450°C, que a dureza apresenta um comportamento linear com 0 a aumento de

reforco na matriz, porém, esse aumento € muito pequeno. Para os extrudados a 500°C

ocorre um aumento maximo da microdureza para os compositos de 6% de reforco e uma
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reducdo para o composito com 20% de reforgo, contrariando o esperado. Como se trata de
microdureza, essa diferenca pode ser atribuida as regifes onde ocorreram as identacgdes,
uma vez que essas sao selecionadas aleatoriamente na amostra e medidas em uma direcéo,
conforme pode ser observada nas micrografias das Fig. (6.13) e Fig. (6.14). Observa-se que
para os compdsitos com 6% reforco de quasicristal, as microdurezas aumenta com o
aumento da temperatura. J& para os compdsitos com 20% de reforco o aumento da
temperatura reduz a microdureza para a razdo de extrusdao de 3:1. Isso mostra que a
temperatura 500°C produz uma melhor conformacdo para os compdsitos com 6% de
quasicristal, extrudado com razdo de 3:1, provavelmente atraveés do refinamento da
microestrutura, e como consequéncia a melhora na microdureza.

O comportamento das variaveis de extrusdo € analisado atraves do planejamento
fatorial do apéndice A. Através da analise das equacdes que descrevem o comportamento,
verifica-se que a temperatura e a razdo de extrusdo produzem melhoras na microdureza dos
compositos, porém, as interagdes entre essas variaveis, e também com a variével reforgo,
produzem efeitos negativos sobre a microdureza. Esse comportamento, também pode ser
observado nos graficos da Fig. (6.16). Para a razdo de 2:1 a microdureza aumenta com 0
aumento da temperatura e da fracdo volumétrica, ja para a razdo de 3:1 a microdureza
diminui com o0 aumento da temperatura e da fragdo volumétrica.

Com os valores da Tab. (6.2) verificou-se 0 comportamento da microdureza com
relacdo a temperatura de extrusdo para compdsitos compactados a quente, conforme mostra
os graficos das Fig. (6.17).

Verificou-se que para o aluminio puro praticamente ndo ocorre variacdo da
microdureza com relacdo a mudanca de temperatura de extrusdo. Ja para 0S compositos
com 6% e 20% de reforgo a microdureza tende a aumentar com o aumento da temperatura,
exceto para o caso do compdsito com 6% de reforgo compactado a quente. Nesse caso, a
microdureza dos extrudados a 400°C foi superior as demais, conforme pode ser vista na
Fig. (6.17). Como os compositos foram compactados a quente e passaram pelo processo de
desgaseificagdo, pode ter ocorrido uma boa conformagcdo para essa composicao,
melhorando assim, a sua microestrutura através das deformagBes e consequentemente

melhorando suas propriedades.
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Figura 6.17 — Grafico da Microdureza Vickers em fungdo da temperatura de extruséo para

composito compactado a quente.

Para os compdsitos compactados a frios e extrudados a quente com razdo de 2:1,
verificou-se que ndo ha variacBes significativas da microdureza com a mudanca de
temperatura de extrusdo. Ver, Fig. (6.18 a).

Para os extrudados com razdo de 3:1, Fig. (6.18 b), a microdureza dos compdsitos
com 6% de quasicristal aumenta com o aumento da temperatura, sendo esse aumento mais
acentuado para a temperatura de 500°C. A melhora na microdureza provavelmente estar
relacionado com a adicdo de particulas ligeiramente dissolvido na matriz devido ao
aumento da temperatura, afetando assim, a microestrutura (LEE et al, 2000).

Para os compositos com 20% de quasicristal a microdureza aumenta com o
aumento da temperatura para os compdsitos extrudado na razdo de extrusdo de 2:1, Fig.
(6.18 a), e ocorre uma reducdo de maneira linear com o0 aumento da temperatura para 0s
compdsitos extrudado com razdo de extrusdo de 3:1, Fig. (6.18 b). Essa mudanca
provavelmente esta relacionada com as deformacgdes ocorridas no processo de extruséo.
Entretanto, esperava-se para a razao de extrusdo de 3:1 um aumento maior na microdureza,
devido as maiores taxas de deformacdo. Porém, outros fatores devem ter contribuido

negativamente, como pode ser observado no planejamento fatorial.
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Figura 6.18 — Gréafico da Microdureza Vickers em funcdo da temperatura de extrusdo para

composito compactado a frio: a) RE 2:1 e b) RE 3:1.

Através do modelo matematico do planejamento fatorial do apéndice A, verificou-

se que a 0 aumento da temperatura de extrusdo de 400°C para 500°C eleva a microdureza

dos compdsitos, porém, as interacbes com as outras variaveis envolvidas no planejamento

produziram efeitos negativos na microdureza dos compositos.
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Para os compdsitos compactados a frio e extrudado, analisou-se também o
comportamento da microdureza em funcdo da razdo de extrusdo. A Tab. (6.4) apresenta a
microdureza Vickers e o desvio padrdo em funcdo da composicdo e dos parametros de
extrusao.

Observa-se atraves dos valores da Tab. (6.4) que a mudanga na razdo de extrusdo
de 2:1 para 3:1, praticamente ndo afetou a microdureza do compdsito, as pequenas
variacGes ocorridas para as composicoes estudadas estdo dentro do desvio padrdo. Esse
fato também é confirmado através do planejamento fatorial do apéndice A, que mostra que
a mudanca da razéo de extrusdo contribuiu muito pouco para 0 aumento da microdureza do

compdsito.

Tabela 6.4 — Microdureza Vickers do composito em funcdo da razao de extruséo.

Fracdo de Temperatura Razéo Eje Mi_crodureza Desvio Padrio
vol.(%) (°C) Extrusédo Vickers Hv
400 1 5575 265
: 450 i oy 21
500 1 5521 250
400 1 s652 11
-
500 Szi 69,09 159
400 Szi 620 621
2 150 ési so.42 22
500 1 5651 50

6.7.2 Ensaio de Dureza

Analise semelhante a microdureza foi realizada para a macrodureza dos
compdsitos. A dureza Rockwell B foi calculada através da medida da profundidade da

impressdo deixado na amostra e da carga aplicada.
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Na Tab. (6.5) sdo apesentadas a média das durezas Rockwell B para cada
composicdo estudada, e o respectivo desvio padrdo, em fungdo da fracdo de reforco de

quasicristal e das temperaturas de extruséo.

Tabela 6.5 — Dureza do compésito em fungéo da fragdo volumétrica de reforgo de
quasicristal e da temperatura de extrusdo para compositos compactados a quente.

Fracdo de vol.(%)  Temperatura de extrusdio ~ Dureza Rockwell B Desvio Padréo

400 41,60 1,54
0 450 38,23 1,77
500 40,55 1,00
400 59,60 1,20
3 450 45,11 191
500 49,18 2,87
400 75,70 0,63
6 450 48,66 2,95
500 62,10 2,14
400 51,26 0,78
20 450 59,58 1,74
500 67,74 1,34

Verificou-se que ocorre um aumento significativo na dureza, chegando a atingir
81% em relacdo ao aluminio puro extrudado a mesma temperatura. Considerando apenas a
variacdo de reforgo, esse aumento chega a atingir 98% em relacdo ao aluminio extrudado
com 0% de reforco. Kenzari et al., (2008) desenvolveram compdsitos de aluminio com
reforco de particulas quasicristalina AICuFeB por sinterizacdo e obtiveram dureza de
41HB, 50HB e 70HB com fragdes de reforco de 0%, 15% e 30% respectivamente. Embora
a técnica de processamento utilizada nesse trabalho tenha sido diferente, os valores obtidos
com reforco de 0% s&o os mesmos e para o reforco de 20% esta em acordo com a
literatura, pois 0 mesmo encontra-se entre 50HB e 70HB, conforme a Tab. (6.5).

O gréfico da Fig. (6.19) mostra o comportamento da dureza Rockwell B em

relacdo ao aumento da fragéo de reforgo de quasicristal na matriz.
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Figura 6.19 — Gréfico da dureza em funcdo da fragdo volumétrica para compasitos

compactados a quente.

Observa-se no grafico da Fig. (6.19) que a dureza dos compdsitos aumenta com o
aumento da fracdo de reforco de acordo com a literatura (PASSOS, 2006, KENZARI et al.,
2008, WOLF et al., 2012). Porém, para o compdsito com 20% de reforco e extrudado a
400°C ocorreu 0 oposto. Nesse caso, € possivel que tenha havido contaminacdo por
absorcdo de gases nocivos, como Hidrogénio e oxigénio. Segundo CAMPQOS, (2008) a
absorcéo de hidrogénio pelo metal ocorre através da reducdo do vapor de agua, pela reagao
da Eq. (6.1).

H,0(vapor) + 2Al(liquido) — Al,03(s6lido) + 2H(dissolvido)  (6.1)

Como os compositos compactados e extrudados a quente foram submetidos a um
duplo aquecimento, tanto para compactar como também para extrusdo, € provavel que a
desgaseificagdo ndo tenha causado o efeito esperado. Sendo assim, a presenca de gases
pode ter contribuido para a formacdo de porosidades em algumas regides. E segundo a
literatura a presenca dessa porosidade € nociva as propriedades mecéanica, principalmente
sobre a ductilidade e a resisténcia & fadiga, e que foi confirmado nos ensaios de tracao, que

seré apresentado posteriormente.
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Outro ponto a ser considerado é a temperatura de extrusdo. E possivel que 400°C
ndo seja adequada para realiza a extrusdo dos compositos com 20% de reforgo de
quasicristal. Segundo Tavighi et al., (2013) a temperatura de extrusdo tem um papel
importante na eficacia do refinamento da segunda fase do compdsito. Porém, baixas
temperaturas ou distribuicdo ndo uniforme da mesma podem causar rupturas das particulas.

Para os compositos compactados a frio e extrudado a quente os resultados da
dureza Rockwell B estdo mostrados na Tab. (6.6) em funcéo da fracdo de reforco e dos

parametros: temperatura e razéo de extrusdo.

Tabela 6.6 — Dureza Rockwell B em funcdo da fragdo volumétrica do reforco da liga

quasicristalina e dos parametros de extrusdo para compoésitos compactados a frio.

Razao de extrusdo (RE) 2:1

Fracdo de vol.(%)  Temperatura de extrusdo ~ Dureza Rockwell B Desvio Padréo

400 40,94 1,53
0 450 41,53 1,00
500 41,52 0,99
400 44,44 1,80
6 450 50,03 0,96
500 51,23 0,73
400 50,70 1,96
20 450 51,27 2,25
500 57,50 3,59
Razao de extrusdo (RE) 3:1
400 40,40 1,98
0 450 39,87 3,22
500 38,29 2,17
400 44,22 2,14
3 450 48,02 2,77
500 50,98 1,98
400 45,13 0,91
6 450 52,40 1,62
500 53,26 2,84
400 45,15 3,76
20 450 52,10 1,28
500 57,34 2,67

Observou-se um aumento na dureza da ordem de 49% em relacdo ao aluminio
puro extrudado nas mesmas condicdes. Levando-se em consideracdo, como variavel,
apenas a fracdo de reforco, esse aumento chega a atingir 50% em relacdo ao aluminio
extrudado puro.
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A dureza dos compositos compactados a frio e extrudados a quente é inferior a
dos compdsitos compactados a quente. Porém, percentual de aumento € superior ao
encontrado por Passos (2006), que foi da ordem de 40%, obtidos com compositos
compactados e extrudado a quente.

Os valores dos compositos com 20% de reforco estdo proximo dos valores de
dureza obtidos por Kenzari et al., (2008), que foi de 50HB, porém, com fragdes de reforgo
de 15% e obtidos por sinterizagéo.

O processo de extrusao a quente tem como caracteristicas o refinamento de gréo e
a dispersdo da fase icosaédrica na matriz (YUAN et al., 2008). Para o caso da compactacdo
e extrusdo a quente, os po6s sdo submetidos a um tratamento térmico durante a
compactacdo. Além disso, nesse tipo de processo os pds sdo desgaseificado, diminuido
assim a porosidade. Esse fato, provavel contribuiu para 0 aumento da dureza.

O grafico da Fig. (6.20) mostra 0o comportamento da dureza Rockwell B em
relacdo ao aumento da fracdo de reforco de particulas quasicristalina para os compdsitos

compactados a frio e extrudados a quente com razdo de 2:1.
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Figura 6.20 — Gréfico da dureza em funcdo da fragdo volumétrica para compdsitos

compactados a frio e extrudado a quente com razao de 2:1.

Observou-se no gréfico acima que dureza aumenta com o aumento da fragdo de

reforgo de quasicristal, corroborando com as literaturas. Para as temperaturas de 400°C e
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500°C a dureza aumenta, gradativamente, com o aumento de refor¢o, porém, para a
temperatura de 450°C existe uma tendéncia a uma curva assintética com o aumento da
fracdo de reforco de 6% para 20%, pelo menos para a composic¢do estudada, conforme
mostra a Fig. (6.20).

O comportamento da dureza Rockwell B em relacdo ao aumento da fracdo de
reforco de particulas quasicristalina para os compoésitos compactados a frio e extrudado a

quente com razdo de 3:1 sdo mostrados na Fig. (6.21).
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Figura 6.21 — Gréafico da dureza em funcéo da fracdo volumétrica para compdsitos

compactados a frio e extrudado a quente com razao de 3:1.

Observou-se no grafico da Fig. (6.21) que dureza Rockwell B aumenta com o
aumento da fragdo de reforgo de quasicristal, mostrando que os valores estdo em acordo
com as literaturas estudadas. Para os extrudados nas temperaturas de 400°C e 450°C o
grafico da dureza apresenta uma tendéncia assintotica com o aumento da fragéo de reforgo.
O aumento da quantidade de quasicristal na matriz, provavelmente necessita de um
aumento da temperatura de extrusdo para melhorar a conformacdo. Esse fato pode ser
observado na Fig. (6.21). Para a temperatura de 400°C, o aumento da dureza ocorre para as
fracbes de 0% a 3%, permanecendo praticamente constante para as outras composigdes
analisadas. Para a temperatura de 450°C verifica-se um aumento gradativo até a fracdo de
reforco de 6%, e permanece praticamente a mesma para a composicdo com 20% de
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reforgo. Ja para os extrudados a 500°C, ocorre um aumento acentuado com o aumento da
fracdo de reforco de 0% até 20%, mostrando que essa temperatura proporciona melhorias
nas propriedades. Segundo Tavighi et al., (2013), baixas temperaturas ou distribuicdo nao
uniforme da temperatura na extrusdo podem causar rupturas das particulas. Além disso, a
temperatura de extrusdo tem um papel importante no refinamento da microestrutura do
composito, e consequentemente, nas propriedades.

No planejamento fatorial do apéndice A, verifica-se através do modelo
matematicos desenvolvido que os efeitos principais da temperatura, razdo de extrusdo e
fracdo de reforgo, bem como a interagdo razdo de extruséo reforgo contribuem de forma
positiva para 0 aumento da dureza dos compdsitos, porém, as demais interacdes entre as
variaveis envolvidas produzem efeitos negativos para 0 aumento da dureza.

Com os valores da dureza da Tab. (6.5) construiu o grafico da dureza Rockwell B
em funcgdo da temperatura, para 0s compdsitos compactados e extrudado a quente, ver Fig.
(6.22).
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Figura 6.22 — Grafico da dureza em funcao da temperatura de extrusdo para compdsito

compactado a quente.

Observou-se nos compositos compactados e extrudado a quente que, a
temperatura de extrusdo ndo tem influéncia significativa sobre a dureza do aluminio puro,

porém a 450°C obtém-se a menor dureza. Mesmo assim, os valores da dureza encontram-se
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dentro do desvio padrdo. Para os compdsitos com 20% de reforco de quasicristal a dureza
aumenta monotonicamente, com o aumento da temperatura segundo uma reta. J4 para o
composito com 3% e 6% ocorre uma reducdo no valor da dureza para os extrudados na
temperatura de 450°C. Para essa temperatura ocorre uma dureza minima para 0S
compdsitos com 0%, 3% e 6%, conforme ilustra o grafico da Fig. (6.22). Tavighi et al.,
(2013) estudou o efeito da temperatura de extrusdo sobre a microestrutura de compositos a
base de aluminio. Segundo eles, existe uma temperatura critica do processo de extruséo e
temperaturas acima ou abaixo dela modifica a microestrutura dos compdsitos.

Para as amostras extrudadas a 450°C € possivel que tenha havido a contaminacéao
por gases nocivos, e estes podem fragilizar a microestrutura, e consequentemente as
propriedades mecanicas dos compositos (MOURISCO, 1995, CAMPOS, 2008).

A dureza Rockwell B em funcdo da temperatura para 0s compositos compactados
a frio e extrudado a quente sdo apresentados na Fig. (6.23). No caso do aluminio puro (0%
de reforgo) verificou-se que ndo existe variagdo expressiva da dureza com a mudanga na
temperatura de extrusdo, apenas uma pequena reducdo para os extrudados a 500°C com
razdo de 3:1, porém, essa variacdo esta dentro do desvio padrdo. Para as demais
composicdes estudadas a dureza aumenta com 0 aumento da temperatura, tanto para os
extrudados com razéo de extrusdo de 2:1 quanto para os com 3:1, conforme mostra as Fig.
(6.23 a) e Fig. (6.23 b). Esse comportamento comprova o que foi encontrado na literatura,
mostrando que a temperatura de extrusdo tem um papel importante nas propriedades dos
compositos.

Observou-se para os extrudado com razdo de 3:1 a 400°C que a dureza dos
compositos com fracdo de reforco de 3%, 6% e 20% praticamente tem o mesmo valor. E
para os extrudados a 450°C a dureza dos compa6sitos com 6% e 20% também tem valores
praticamente iguais Fig. (6.23 b). Com base no estudo realizado por Tavighi et al., (2013) é
possivel que estas temperatura de extrusdo de 400°C ndo seja ideal para a realizar extrusoes
com fracdes de reforco de 6% e 20% de reforgo de quasicristal, e 450°C tambeém nao seja
adequada para as extrusdes de compdsitos com 20% de quasicristal com razdo de extrusdo
de 3:1.

Verifica-se atraves da Tab. (6.7) e dos graficos da Fig. (6.23 a) e Fig. (6.23 b) que
praticamente n&o teve variagdo significativa da dureza com o aumento da razéo de extruséo.

Segundo Soltani et al., (2014) o aumento na razdo de extrusdo provoca melhoria
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significativa na dureza devido a reducdo no tamanho médio e uma melhor distribuicdo das

particulas, e consequentemente uma diminuicéo na porosidade.

Dureza Rockwell B
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Figura 6.23 — Grafico da dureza em funcao da temperatura de extrusdo para compdsito

b)

compactado a frio: a) RE 2:1 e b) RE 3:1.

A dureza Rockwell B e o desvio padrdo em funcéo da razdo de extrusdo para 0s

compdsitos compactados a frio sdo mostrados na Tab. (6.7). Observa-se que, a mudanca na

razdo de extrusdo de 2:1 para 3:1, praticamente ndo afetou a dureza do compdsito
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extrudado na mesma temperatura. As pequenas variagdes ocorridas, praticamente estéo
dentro do desvio padrdo, frustrando as expectativas. Espera-se um aumento significativo da
dureza com 0 aumento da razdo de extrusdo, uma vez que o processo de extrusdo a quente
proporciona o refinamento do gréo e a disperséo da fase quasicristalina na matriz (YUAN
et al., 2008). E essas melhorias podem ser alcancadas pela reducdo no tamanho médio das
particulas, e consequentemente pela diminui¢do na porosidade através do aumento da razao
de extrusdo (SOLTANI et al., 2014).

Tabela 6.7 — Dureza Rockwell B do composito em funcéo da razéo de extruséo.

Fracdo de Temperatura Razéo Eie Dureza Desvio Padrio
vol.(%) (°C) Extrusdo Rockwell B
400 o1 1040 108
: 450 i e 22
500 i 026 217
400 i 515 091
: 450 ézi s2.40 162
500 1 5326 250
400 1 1515 376
20 450 i 210 128
500 1 c72 267

Embora os valores exposto na Tab. (6.7) ndo evidencia o aumento da dureza com
0 aumento da razdo de extrusdo, o planejamento fatorial, do apéndice A, mostra que a
mudanga da razdo de extrusdo de 2:1 para 3:1 tem um efeito positivo para o aumento da
dureza dos compositos, embora as interacbes com as demais variaveis envolvidas no

processo tenham efeitos negativos.
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6.8 ENSAIO DE TRAGCAO

Corpos de prova para os ensaios de tracdo foram confeccionados, por usinagem, a
partir das barras extrudadas dos compositos de aluminio com reforco da liga quasicristalina
Alsg 2Cuss sFe1, 3B3. Todas as barras compactadas a frios e extrudadas a quente tiveram boa
usinabilidade. Todavia, para os compdsitos com 20% de reforco compactado e extrudado a
quente, ocorreram fratura dos corpos de prova durante a confec¢édo, provavelmente devido
a maior concentracao de quasicristal, propiciando a formacdo de aglomerados em algumas
regides ou por defeitos provenientes da extrusdo que tenha fragilizado os mesmos. Porém,
foi possivel a obtencdo de corpos de prova em todas as composices estudadas, mas 0s
resultados ndo foram satisfatorios para os compactados a quente. A Fig. (6.24) mostra 0s

corpos de prova obtidos através da usinagem dos extrudados.

Figura 6.24 — Corpo de prova dos comp0sitos utilizado nos ensaios de tracao.

As curvas tensdo deformacgéo para os compositos em estudo encontram-se na Fig.
(6.25). Os resultados dos ensaios de tracdo mostraram que a resisténcia a tracdo aumentou
para o reforco de 6% de particulas quasicristalina na matriz de aluminio em relacdo ao
aluminio puro. Para a fracdo de reforco de 3% e os valores da resisténcia foi inferior a de
6%, como esperado. Porém, em algumas temperaturas de extrusdo, também foi inferior ao

aluminio puro conforme sdo mostrados na Fig. (6.25) e na Tab. (6.8). J& para os
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compdsitos com 20% de reforgo, a resisténcia a tracdo ndo superou a do aluminio obtida

nas mesmas condicodes.

220
200
] 6%QC
180 o O% S
160 | / e A
€ 140 Vo
S o0 1. 20%acf
] /4
® 100 -
g 80
F 60
40
20
0 1 T T T T 1
0 2 4 6 8 10 12
Deformagao (%)
——Al =——3%QC =—(E%QC =—20%QC

Figura 6.25 — Gréafico da Tensdo x Deformacao dos extrudados.

Pelo comportamento do grafico da tensdo versos deformacdo mostrado na Fig.
(6.25), observa-se que, a medida que a quantidade de reforco de quasicristal aumenta o
composito torna-se mais fragil, essa caracteristica é atribuida ao aumento do modulo de
elasticidade do material, e consequentemente uma reducdo na deformacdo (SOUZA,
1982).

A Tab. (6.8) apresenta os valores maximos obtidos para a resisténcia a tragdo e a
deformacdo em funcdo da temperatura e da razdo de extrusdo para o compdsito aluminio
quasicristal.

Para os compdsitos compactados e extrudados a quente verifica-se para o
composito com 0% de refor¢co (aluminio puro) a tensdo maxima foi de 138MPa com
deformacdo de 3,5%, para os compositos com 3% de reforco obteve-se uma tensdo
méaxima de 128 MPa com deformacéo de 2,8%. Ja para o compdsito com 6% de reforco a
tensdo maxima foi de 157MPa com 2,8% de deformacdo. Este valor caiu
significativamente quando o percentual de reforgco foi de 20% atingindo-se apenas uma
tensdo de 65MPa com deformacdo de 1,4%. Todavia, os valores da resisténcia superaram
0s obtidos por Passos (2006), porém, a deformacdo foi bem inferior. Ele obteve 72MPa
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com 26% de deformacdo para o aluminio puro, 98 MPa com deformacdo de 13% para 0s
compdsitos com 3% e 129MPa com 5% de deformacéo para composito com reforco de 6%

de quasicristal, extrudando a 350°C e com a mesma razao de extrusao.

Tabela 6.8 — Resisténcia a tragdo em funcéo dos parametros de extrusdo para 0s

compdsitos.
Fracéo de Razéo de Temperaturade  Tensdo méxima Deformacéo (%)
vol.(%) Extrusdo Extrusdo (°C) (MPa)
Compactado a quente

400 94,36 3,23

0 2:1 450 138,14 3,51
500 111,96 2,30

400 110,50 2,34

3 2:1 450 114,85 2,61
500 128,11 2,81

400 157,20 2,78

6 2:1 450 124,40 1,63
500 110,43 2,10

400 13,0947 0,35

20 2:1 450 65,8871 1,43
500 50,0037 1,19

Compactado a frio

2:1 139,63 2,74

3.1 400 181,75 7,27

2:1 154,82 4,70

0 3.1 450 186,61 9,93
2:1 147,20 4,49

3:1 500 178,87 9,49

3:1 400 137,14 3,15

3 3:1 450 168,11 5,94
31 500 168,18 3,70

2:1 86,99 1,62

3.1 400 110,43 2,10

2:1 85,60 1,45

6 3.1 450 172,38 6,15
2:1 111,45 2,41

3:1 500 196,13 4,61

2:1 93,46 2,23

3.1 400 76,15 1,62

2:1 87,67 1,73

20 3.1 450 117,23 2,34
2:1 500 95,88 1,76

3:1 125,13 2,34
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A baixa resisténcia mecanica e principalmente as pequenas deformacdes obtidas
para os compositos aluminios quasicristal, provavelmente esta ligada a auséncia da
formacdo de interfase entre a matriz e o reforco. E essa auséncia ou a fragilizacdo dela
reduz as propriedades mecanicas dos compositos (KENZARI et al., 2008). Além disso,
essa fragilizacdo esta ligada a formacdo de Oxido. A formacdo de dxido pode ser
decorrente do processo de desgaseificacdo ineficaz (MOURISCO, 1995, CAMPQOS, 2008).

Os compdsitos compactados a frio e extrudados apresentou para o aluminio puro
uma tensdo maxima de 186MPa com uma deformacao de 9,9%, para 0s compositos com
3% de reforco a tensdo maxima foi de 168 MPa com deformacdo de 5,9%, j& para o
compdsito com 6% de reforgo a tensdo maxima foi de 196MPa com 4,6% de deformacéo e
com 20% de refor¢o a tensdo maxima foi de 125MPa e a deformacéo 2,3%.

Verifica-se na Tab. (6.8) que a grande maioria dos compoésitos compactados a frio
e extrudada a quente a resisténcia mecanica aumento com o aumento da temperatura. Esse
aumento provavelmente melhorou a conformacdo plastica dos compdsitos, produzindo
melhorias na microestrutura. Segundo Tavighi et al.,, (2013) o refinamento da
microestrutura é de fundamental importancia para o progressos nas propriedades
mecanicas dos compositos.

Para algumas composicdes (principalmente 20% QC) o aumento da temperatura
de extrus@o ndo melhorou nem a resisténcia mecanica e nem tao pouco a deformacéo. Este
fato confirma o que foi observado por Yuan et al., (2008) para algumas ligas extrudadas.

Para o aumento da fracdo de reforco de 6% para 20%, ocorre um decréscimo na
resisténcia a tracdo, contrariando o esperado. Esse fato, também foi verificado para os
compositos com reforgo de 10% e 20% da liga quasicristalina AIMnPd, extrudado a 420°C
com razao de 10:1, obtida Wolf et al., (2012).

Os valores da resisténcia a tracdo dos compositos extrudados, também estdo
proximos dos compasitos obtidos por Kenzari et al., (2008) que foi de 104MPa, 127MPa e
183MPa, com fracdo de reforco de 0%, 15% e 30% de particulas icosaedral da liga
AICuFeB obtidos por sinterizacao.

Os compositos extrudados com razdo de extrusdo 3:1 apresentaram resisténcia a
tracdo superior aos extrudados com razdo de 2:1, chegando atingir aumento da ordem de
75%. Isto mostra que a razdo de extrusdo é um parametro importante para as melhorias das
propriedades mecéanicas, comprovando o que foi encontrado nas literaturas (YUAN et al.,
2008, KIM et al., 2011, SOLTANI et al., 2014). Contudo, esses valores ainda sé&o
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inferiores aos obtidos por Lee (2000). Ele obteve tensGes da ordem de 150MPa até
220MPa para compositos com fracGes volumétricas de 5% até 20% de reforgo de AlCuFe
quasicristalina, utilizando o processo de vazamento do composito liquido em molde. Ja
KIM et al., (2011) obtiveram resisténcia a tracdo da ordem de 1113MPa para composito
formado por Al+25QC+8%Mn através do processo de moagem de alta energia seguido por
extrusdo a quente, porém com razdo de extrusdo superior as utilizadas nesse trabalho.

O comportamento da resisténcia mecanica em fungédo da temperatura de extrusao

para 0s compdsitos compactados e extrudados a quente sdo apresentados na Fig. (6.26).
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Figura 6.26 — Gréafico da Tensdo em funcdo da temperatura de extrusdo para 0s compositos

compactados e extrudado a quente.

Para 0 aluminio puro a curva da tensdo em funcéo apresenta um valor maximo
para temperatura de 450°C. Para os compositos com 3% de refor¢o a tensdo aumenta
suavemente com o aumento da temperatura. J& para a fragdo de reforco de 6% a resisténcia
a tracdo decresce com 0 aumento da temperatura. Para 0os compositos com 20% de
quasicristal, os valores obtidos sdo insuficientes para qualquer concluséo.

Esperava-se que a dureza dos compOsitos majorasse com 0 aumento da
temperatura, principalmente para as maiores fracbes de refor¢o. Entretanto, ocorreu o
oposto. Esse comportamento aleatério da dureza pode esta associado a formacgdo de
aglomerados com o aumento da quantidade de reforco, provocando assim um aumento de

porosidade ou pela formacdo de Oxido, decorrente de uma desgaseificacdo impotente.



101

Neste caso, a microestrutura pode fica fragilizada comprometendo as propriedades
(MOURISCO, 1995, CAMPOS, 2008). Outro ponto a ser considerado, € que nao foi
observar a formacéo de interface matriz reforco com o auxilio do MEV e também do forca
atdbmica. A existéncia de interfase provavelmente é muito fraca, e segundo Kenzari et al.,
(2008) esse é um fator que reduz as propriedades.

A resisténcia a tracdo em funcdo da temperatura de extrusdo para 0s compositos

compactados a frio e extrudados a quente sdo apresentados na Fig. (6.27).
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Figura 6.27 — Gréfico da Tensdo em funcdo da temperatura de extrusao para 0s compasitos
compactados a frio: a) RE 2:1, b) RE 3:1.
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Observa-se para o0 aluminio puro que a resisténcia méxima ocorre para a
temperatura de 450°C tanto para a razdo de extrusdo 2:1 como para 3:1. Para as demais
composicdes a resisténcia aumenta com o0 aumento da temperatura. Porém, para 0S
extrudados com razdo de 2:1 o aumento sO é significativo para a temperatura de 500°C,
conforme pode ser observado na Fig. (6.27 a) Fig. (6.27 b). Nota-se também que na
temperatura 450°C todas as curvas, empiricamente tragadas, sofrem mudancga no sinal da
inclinacdo.

Verifica-se na Tab. (6.8) e nos graficos das Fig. (6.27 a) Fig. (6.27 b), que o
aumento da razdo de extrusdo de 2:1 para 3:1 melhora consideravelmente a resisténcia dos
compdsitos, excecdo feita para os extrudados a 400°C com 20% de quasicristal. Nesse
caso, é possivel que a temperatura de extrusdo seja baixa para a extrusdo desse compasito.
Segundo Tavighi et al., (2013), temperatura baixas ou ndo uniforme causa problemas a
microestrutura, provocando reducdo nas propriedades. Por outro lado, a melhoria na
resisténcia mecanica com o aumento da razdo de extrusdo esta relacionadas com as
maiores taxas deformac@es provenientes do processo de extrusdo a quente. O aumento na
deformacéo plastica dos metais proporciona uma reducao do tamanho médio das particulas
através do refinamento do grdo e uma diminuicdo da porosidade (YUAN et al., 2008,
SOLTANI et al., 2014), e esses fatores sdao fundamentais para se obter melhorias nas
propriedades.

A importancia dessa variavel no aumento da resisténcia a tracdo dos compositos
extrudados é bem evidenciada através do planejamento fatorial desenvolvido no apéndice
A. O modelo matematico desenvolvido para a resposta a resisténcia a tragdo mostrou que o
aumento da temperatura de 400°C para 500°C, juntamente com o aumento da razdo de
extrusdo de 2:1 para 3:1, bem como a interacdo entre essas duas varidveis produziram
aumento na resisténcia a tracdo do composito. J& o efeito do aumento de reforco de 6%
para 20% de quasicristal, bem como a interacdo dessa variavel com as demais produziu um
efeito negativo para a resisténcia a tracéo.

Com base no planejamento fatorial desenvolvido nesse trabalho, as extrusdes
realizadas a 500°C, com razdo de extruséo de 3:1 e refor¢o de 6% produz uma melhoria na
resisténcia a tracdo. Do ponto de vista da dureza as melhores condicdes encontradas foram
temperatura de 500°C, razdo de extrusdo de 2:1 e fracdo de reforco de 20%. Ja para a
microdureza as condic¢des encontradas foram temperatura de 500°C, razédo de extrusdo de
3:1 e fracéo de reforco de 6%.
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Analisando todas as varidveis envolvidas no processo, as condi¢cBes mais
adequadas para aumento da dureza, a microdureza e a resisténcia a tragdo sao: temperatura
de 500° C, razdo de extrusdo de 3:1 e reforco de 6% de quasicristal, conforme analise do
planejamento fatorial, do apéndice A.

6.9 ANALISE DA FRATURA

O rompimento dos corpos de prova extrudados mostrou que a ruptura se deu com
uma determinada inclinacdo, Fig. (6.28) evidenciado a propagagdo de trincas, isto,
provavelmente devido a porosidade ocasionada pela formacéo de aglomerados, facilitando

essa propagacao.

Figura 6.28 — Corpo de prova rompido durante o ensaio de tracao.

A estrutura da fratura pode ser observada na Fig. (6.29). Observa-se a presenca de
veios de microcavidades devido a ductilidade da matriz, e também, a presenca de fendas
entre a matriz e as particulas maiores de quasicristal (cinza claro) formando um
desprendimento de ambos. Um dos motivos é a fraca adesdo do quasicristal devido as
baixas tensdes superficiais Fig. (6.29 b).
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b)
Figura 6.29 — Visualisacdo do aspecto de ruptura dos compositos (3000x). a) 6% QC, b)
20% QC.
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Utilizando-se imagens de back-scatered vé-se a distribuicdo das particulas da liga
quasicristalina (branco) na matriz, Fig. (6.30). Observa-se formacdo de aglomerados e a
presenca de algumas fendas separando matriz e reforco. Outro fato observado é a auséncia

de formacdo de interfase, o que justifica o baixo resultado das propriedades mecanicas.

10 pm EHT =20.00kV Mag= 3.00KX |Probe= 80pA Photo No. = 5088
Signal A=BSD WD= 20mm Aperture Size = 30.00 ym Date :16 Oct 2013

Figura 6.30 — Distribuicdo das particulas quasicristalinas na fratura para compositos com
20% de reforco (3000x).

E importante salientar que particulas de 6xido proveniente do processo de
extrusdo ou do aluminio puro podem dificultar a difusdo dos elementos do reforgo como
Cu e o Fe. Além do mais, como existe muitas variaveis envolvidas no processo, 0s
resultados obtidos mostraram que é preciso aperfeicoa o controle das mesmas, a fim de
melhorar as interacfes entre elas, e consequentemente, melhorar as propriedades dos
compositos.
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CAPITULO VII

CONCLUSOES E SUGESTOES

7.1 CONCLUSOES:

» Houve um aumento na dureza do compdsito da ordem de 81% em relacdo ao
aluminio para os compositos compactados e extrudados quente. E um aumento da

ordem de 50% para 0os compasitos compactados a frio e extrudados a quente.

» A resisténcia maxima a tracdo ocorreu 0s compdsitos com 6% de reforco da liga

quasicristalina.

» A microscopia eletronica de varredura mostrou uma boa distribuicdo da fase
quasicristalina na matriz dictil, embora ocorra em algumas regiGes a formacdo de

aglomerados.

» O aumento na temperatura de extrusdo produz um aumento na dureza dos

compositos com 6% e 20% e uma pequena reducao na dureza do aluminio puro.

» A mudanca na razdo de extrusdo de 2:1 para 3:1 produz pequenas variagdes na
dureza dos compositos. Porém, a maxima dureza foi obtida foi a 500°C com razéo de
2:1.

» Ocorre uma pequena reducdo da dureza do aluminio quando a razdo de extrusao é

aumentada de 2:1 para 3:1.
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» O aumento da temperatura de extrusdo produz um aumento significativo na

resisténcia a tragdo dos compositos compactados a frio e extrudado a quente.

» Para a temperatura de 450° obtém-se a maxima resisténcia a tracdo para o aluminio

puro extrudado, tanto para a razéo de 2:1 como de 3:1.

» A resisténcia mecénica e a deformacdo dos compositos aumentam significativamente

com mudanca da a razdo de extruséo de 2:1 para 3:1.

» Os compositos compactados e extrudados a quente apresentaram dureza e

microdureza superior aos compoésitos compactados a frio e extrudado a quente.

» O aumento da fragéo de reforgo de 6% para 20% aumenta a dureza e a microdureza
dos compositos e reduz a resisténcia a tracao e a deformacao.

» Os compdsitos compactados a frio e extrudado a quente apresentaram resisténcia

mecanica e deformacéo superiores aos compactados e extrudados a quente.
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7.2 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS:

» Obter compositos extrudados com razdes de extrusdo maiores.

» Obter, caracterizar e analisar as propriedades mecanicas de compositos com outras

fracOes de reforgo.

» Realizar extrusdo variando a velocidade e a pressdo de extrusdo e analisar os efeitos

desses parametros nas propriedades mecanicas.

» Realizar tratamentos térmicos nos compositos extrudados e analisar os efeitos desses

nas propriedades mecanicas.

» Obter compdsitos extrudados variando também os parametros de moagem, e analisar

os efeitos dos mesmos sobre as propriedades.
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APENDICE A

PLANEJAMENTO DE EXPERIMENTO

Neste apéndice estudou-se o planejamento de experimento e sua finalidade dentro
de uma pesquisa. Também foi realizado planejamento fatorial para analisar o
comportamento das variaveis de extrusdo a quente sobre a resisténcia a tracdo e a dureza
dos compdsitos aluminio-quasicristal obtidos por moagem de alta energia e conformado

por compactacdo e extrusao a quente.

8.1 PLANEJAMENTO DE EXPERIMENTO

Um problema muito comum para quem realiza experimentos é saber como
determinadas varidveis de um processo influenciam diretamente em outras varidveis que
sdo de interesses. A solucdo para esse tipo de problema ndo é tdo simples. Uma técnica
utilizada para trabalhar com muitas varidveis durante a realizacdo de uma pesquisa é o
planejamento de experimento. Essa técnica permite avaliar a influéncia de uma
determinada varidvel sobre as demais.

Quando se faz um planejamento de experimento, o primeiro passo é definir com
clareza quais séo as variaveis de entrada, chamadas de fatores, e quais as variaveis de saida
gue sdo conhecidas como resposta. Os fatores sdo todas as variaveis que o pesquisador é
capaz de controlar durante a realizacdo do experimento e que podem afetar as respostas.
Por sua vez, as resposta sao todas as variaveis de saida do sistema, nas quais o pesquisador
tem interesse, e que podem, ou ndo, ser afetadas por modificaces provocadas nos fatores.

O planejamento de experimentos, isto €, as especificagdes detalhadas de todas as
operacgdes experimentais que devem ser realizadas, dependem do objetivo particular que se
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deseja atingir, qual seja: descobrir uma fungdo, ou pelo menos uma aproximagao
satisfatoria para ela, e através desse conhecimento entender melhor a natureza da reacdo
em estudo, e assim selecionar as melhores condi¢cfes de operacdo do sistema (BARROS
NETO, SCARMINIO, BRUNS, 2010).

8.2 PROJETO FATORIAL

Ao realizar um planejamento fatorial, o primeiro passo é especificar 0s niveis em
que cada fator seré estudado. Em geral, para um planejamento de experimento de k fatores,
onde o fator 1 varia em n; niveis, o fator 2 em n; niveis, até o fator k varia em ng niveis, o
planejamento de experimento serd um fatorial nixn,xnsx..xnx. Esse resultado é a
quantidade minima de experimento que se deve realizar no planejamento fatorial completo.
Porém, se desejarmos estimar o erro experimental a partir dos ensaios, é necessario repetir
o0s experimentos (BARROS NETO, SCARMINIO, BRUNS, 2010).

Para estudar os efeitos de qualquer fator sobre uma determinada resposta, é
necessario variar de nivel e observar o resultado que essa variacdo produz sobre a resposta.
Para isso, € preciso que o fator varie em pelo menos dois niveis diferentes. Quando todos
os fatores variam em dois niveis tem-se o planejamento fatorial conhecido como

planejamento fatorial 2".
8.3 PLANEJAMENTO FATORIAL 2"

Definidas as varidveis de entrada e 0s seus repetiveis niveis inferior e superior,
adotam-se os sinais (-) e (+) para representa-los respectivamente. No caso das variaveis
qualitativas os niveis serdo representados por letras maitscula do nosso alfabeto.

Para fazer o planejamento devem-se realizar 0s ensaios e registrar as respostas em
todas as possiveis combinacdes dos niveis escolhidos. Nesse trabalho, o planejamento de
experimento foi utilizado para verificar a influéncia das variaveis do processo de extrusdo
a quente sobre as seguintes resposta resisténcia mecanica e dureza. A Tab. (8.1) apresenta
planejamento fatorial 2° para estudar o efeito das variaveis de extrusdo a quente sobre as
propriedades mecéanicas dos compdsitos aluminio com reforco de particulas

quasicristalinas.
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Tabela 8.1 - Planejamento fatorial 2° para estudar o efeito das variaveis de extrusdo a

quente.
Fatores (-) (+)
1 Temperatura (°C) 400 500
2: Razdo de extrusdo 2:1 31
3: Reforco de quasicristal (%vol.) 6 20
Ensaios 1 2 3
1 - - -
2 - - +
3 - + -
4 - + +
5 + - -
6 + - +
7 + + -
8 + + +

Feita todas as combinacdes possiveis do planejamento, 0 passo seguinte € coletar
as resposta e calcular os efeitos. E importante ressaltar, que num planejamento com muitos
fatores, os calculos dos efeitos tornam-se trabalhoso e passivel de erro. Para esses casos, €
aconselhavel trabalhar com o planejamento na forma matricial ou fazer uso de software

para efetuar os calculos dos efeitos.

8.4 CALCULO DOS EFEITOS

Com o planejamento fatorial da Tab. (8.1), determinam-se todas as interagdes
possiveis, multiplicando os sinais das colunas apropriadas. No planejamento 2° tém-se as
seguintes interagOes 12, 13, 23 e 123. Com esses valores obtidos e adicionando ao lado
esquerdo da Tab. (8.1) uma coluna referente a media com todos 0s sinais positivos, obtém-

se a Tab. (8.2) que representacdo os coeficientes de contrastes.
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Tabela 8.2 - Representacéo dos coeficientes de contraste para o processo de extrusao a

quente.
M 1 2 3 12 13 23 123
+ - - + + + -
+ - - + + - - +
+ - + - - + - +
+ - + + - - + -
+ + - - - - + +
+ + - + - + - -
+ + + - + - - -
+ + + + + + + +

Substituindo os sinais (-) e (+) pelos valores (-1) e (1) respectivamente, obtém-se
Tab. (8.3) que representa a matriz dos coeficientes de contraste.

Tabela 8.3 - Representacdo da matriz do planejamento substituindo os sinais algébricos

que identificam os niveis superior e inferior por coeficientes para o processo de extrusdo a

quente.
M 1 2 3 12 13 23 123
1 -1 -1 -1 1 1 1 -1
1 -1 -1 1 1 -1 -1 1
1 -1 1 -1 -1 1 -1 1
1 -1 1 1 -1 -1 1 -1
1 1 -1 -1 -1 -1 1 1
1 1 -1 1 -1 1 -1 -1
1 1 1 -1 1 -1 -1 -1
1 1 1 1 1 1 1 1

A Tab. (8.4) representando as respostas obtidas nos ensaios de dureza,

microdureza e tracdo para 0s compositos obtidos por extruséo a quente.
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Tabela 8.4 - Representacao das respostas (resultados dos ensaios) para a extruséo de

compdsito aluminio com reforco de quasicristal.

Dureza HrB Microdureza Hv Tensdo de Ruptura (MPa)
44,44 57,86 86,99
50,70 58,27 93,46
45,13 56,52 110,43
45,15 62,62 76,15
51,23 60,59 111,45
57,50 65,44 95,88
53,26 69,09 196,13
57,34 56,31 125,13

Os calculos dos efeitos sdo obtidos através de uma Unica equacdo matricial. Nesse
caso associamos as Tab. (8.3) e Tab. (8.4) as matrizes X e Y respectivamente.

Para isso, determinou a transposta da matriz dos coeficientes de contraste X'. No
caso geral de um planejamento de dois niveis com k fatores, onde foi realizado um total de
2% ensaios, o calculo de cada efeito é obtido, pelo produto interno do seu vetor na matriz
transposta dos coeficientes de contraste X' pelo vetor das respostas Y. O resultado do
produto X'Y é dividido por 2** para os efeitos e 2 para a média. Portanto, deve-se dividir
a primeira linha da matriz X'Y por 2X e as demais linhas por 2! (BARROS NETO,
SCARMINIO, BRUNS, 2010).

Nesse trabalho utilizou-se a ferramenta do Microsoft Excel para a realizagdo dos
calculos dos efeitos, fazendo uso da equagdo matricial descrita acima. Os resultados dos

efeitos principais, bem como das suas interagdes sao mostrados na Tab. (8.5).

Tabela 8.5 - Efeitos das variaveis do processo de extrusao nas propriedades mecanicas.

Efeitos Dureza HrB Microdureza Hv Tensdo de Ruptura
M 52,78 60,84 111,95
1 4,11 4,04 40,39
2 3,62 0,60 30,02
3 8,53 -0,36 -28,60
12 -2,69 -0,91 26,95
13 -3,35 -3,61 -14,69
23 2,26 -2,99 -24,04

123 -3,36 -5,83 -3,67
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Onde:

M — média de todas as respostas;

1 — efeito da temperatura de extrus&o;

2 — efeito da razdo de extrusao;

3 — efeito fracdo de reforco (composicéo)

12 — efeito da interacdo temperatura e razao

13 - efeito da interacdo temperatura e reforgo

23 - efeito da interacdo razdo de extrusdo e reforco

123 — efeito da interacdo temperatura, razdo e reforco

Os coeficientes estimadores que descreve o modelo matematico para os ensaios de

dureza, microdurza e resisténcia a tracdo estdo descrito na Tab. (8.6).

Tabela 8.6 — Coeficientes estimadores para 0s ensaios realizados com barras obtidas do

processo de extrusdo a quente.

Coeficientes Dureza HrB Microdureza Hv Tensdo de Ruptura
bo 52,78 60,84 111,95
by 2,055 2,02 20,195
b, 1,81 0,30 15,01
bs 4,27 -0,18 -14,3
b1, -1,345 -0,455 13,475
b13 -1,675 -1,805 -7,345
b2s 1,13 -1,495 -12,02
D123 -1,68 -2,915 -1,835

8.5 MODELO MATEMATICO

Os modelos matematicos que descreve a dureza, microdureza e resisténcia a
tracdo pode ser dada pela equagdo matricial y = Xb, onde X é a matriz completa, b é a
coluna da matriz dos coeficientes e y é o modelo matematico para cada ensaio realizado.
Nesse caso, a equacdo matricial também pode ser representada pelas Eq.(8.1), Eq.(8.2) e
Eq.(8.3) que descrevem respectivamente 0s modelos matematicos para as durezas,

microdurezas e resisténcia a tracéo.
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y(xq,x5,x3) = 52,78 + 2,055x, + 1,81x, + 4,27x3 — 1,345x,x, — 1,675x,x5 +
1,13x,x3 — 1,68x,x,x5 (8.1)

y(xq,%2,x3) = 60,84 + 2,02x; + 0,30x, — 0,18x3 — 0,455x,x, — 1,805x,x5 —
1,495x,x35 — 2,915x,x,x5 (8.2)

y(xq,%5,x3) = 111,95 + 20,195x; + 15,01x, — 14,30x3 + 13,475x,x, — 7,345x, x5 —
12,02x,x35 — 1,835x,x,x5 (8.3)

Através das equacOes acima e/ou das Tab. (8.5) e Tab. (8.6), observa-se que o
aumento da temperatura e da razdo de extrusdo teve efeitos positivo na melhora das
propriedades mecanicas analisadas, principalmente para a resisténcia a tracdo. Entretanto,
0 aumento da fracdo de reforco teve efeitos negativos para microdureza e resisténcia a
tracdo. Para os efeitos de interacdo, a interagdo temperatura razéo de extruséo teve um bom
desempenho para a resisténcia mecanica e contribuiu negativamente para a dureza. As
interacdes das variaveis temperatura-composicao e razdo de extrusao-composicao tiveram
efeito positivo sobre a dureza, porém é negativa para a tracdo e microdureza. Ja a interacdo
entre as trés varidveis analisadas tiveram efeitos negativos em todas as propriedades
analisadas.

A Fig. (8.1) mostra a interpretacdo geométrica dos efeitos principais do
planejamento fatorial 2° para os compositos extrudados.
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Figura 8.1 — Interpretagdo geométrica dos efeitos principais para o planejamento fatorial 2°

para a extrusdo a quente: a) Dureza, b) Microdureza, c) Resisténcia a tracao.

Observa-se na Fig. (8.1) que o aumento da temperatura melhora todas as
propriedades analisadas. Para razdo de extrusdo, o seu aumento melhora significativamente
a resisténcia mecanica, mas, para a dureza e a microdureza as melhorias ndo sdo tdo
formidaveis. J& o aumento da fracdo volumétrica de quasicristal melhora a dureza e a

microdureza e reduz a resisténcia a tracao.
8.6 OUTROS MODELOS OBTIDOS NESSE TRABALHO

Foi realizado também planejamento fatorial 2° para a moagem de alta energia do
composito aluminio particulas quasicristalina da liga AICuFeB. Nesse planejamento
analisaram-se os efeitos do tempo de moagem e rotagdo do moinho sobre a dureza dos
compdsitos compactados e sinterizados, os resultados sdo mostrados na Tab. (8.7).

De maneira semelhante ao planejamento utilizado para as variaveis de extruséo,
porém mais simples, pois a quantidades de variaveis envolvidas foi em menor quantidade,

realizou-se o planejamento fatorial 2%, conforme mostra a Tab. (8.7).
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Tabela 8.7 - Planejamento fatorial 2 para estudar o efeito dos pardmetros de moagem na

formacdo do compdsito aluminio quasicristal.

Fatores ) )
1: Tempo (h) 5 3
2: Rotagao (rpm) 200 240
Ensaios 1 2 Microdureza Hv
6%ref. 20%ref.
1 - - 31,63+1,88 33,45+5,40
2 ) + 26,2515,14 38,53+7,73
3 + - 22,09+3,75 41,04+6,82
4 + + 24,46+4,80 37,53+6,17

Utilizando a ferramenta do Excel e seguindo os mesmos passos descritos no
planejamento das varidveis de extrusdo. Ou seja, obteve-se a matriz dos coeficientes de
contraste e determinando sua transposta. Em seguida multiplicou a matriz transposta pela
matriz da resposta, e fazendo as divisdes adequadas para o planejamento obteve-se a matriz

com os efeitos, que esta representada pela Tab. (8.8).

Tabela 8.8 - Efeitos dos parametros de moagem na formacdo do compdsito aluminio

quasicristal.
Efeitos Microdureza Hv (6% ref) Microdureza Hv (20% ref.)
M 29,78 40,11
1 1,96 1,87
2 -3,07 0,51
12 -2,12 -5,16

De acordo com os dados da Tab. (8.8), verificou-se que o aumento no tempo de
moagem tem um efeito positivo na formacdo dos compositos quando variam de 2h para 3h
em ambas as composicOes de reforgo. Para a rotacdo, o efeito no aumento de 200rpm para
240rpm € negativo para 0s compositos com 6% e positivo para os de 20% de reforco. No
caso das interacbes em ambos 0s casos ela contribui negativamente para o aumento da
dureza. Com base nesse planejamento, realizou-se a moagem dos compositos com 0s

parametros de 3h a 200rpm.
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Os modelos matematicos que descreve esse planejamento esta representado pelas
equacBes EQ.(8.4) e EQ.(8.5) para os compdsitos com 6% e 20% de reforco

respectivamente.

y(xq1,x;) = 29,78 + 0,98x; — 1,53x, — 1,06x; x, (8.4)

y(xq1,x;) = 40,11 + 0,94x, + 0,26x, — 2,58x; x, (8.5)

Outro planejamento realizado no desenvolvimento desse trabalho foi para as
varidveis de extrusdo do aluminio puro. Nesse planejamento verificou a influéncia da
temperatura e da razdo de extrusdo sobre as propriedades mecanicas do aluminio

extrudado. A Tab. (8.9) apresenta o planejamento fatorial 2°.

Tabela 8.9 - Planejamento fatorial 22 para estudar o efeito da temperatura e razdo de

extrusao sobre as propriedades mecanicas do aluminio.

Fatores (-) (+)
L Temperatura (°C) 400 500
2. Raz#o de extrusio 2 3
Ensaios 1 2 HrB Hv Tenséo
1 - - 40,94 56,29 139,63
2 - + 40,40 58,27 181,75
3 + - 41,52 55,34 147,20
4 + + 38,29 55,29 178,87

Com os valores da Tab. (8.9) e usando a ferramenta do Excel determinou-se o
efeito das varidveis de extrusdo nas propriedades mecanicas. Para isso, seguem-se 0S
mesmos passos ja descritos anteriormente. Desta maneira obteve os seguintes efeitos que
estdo descrito na Tab. (8.10).
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Tabela 8.10 - Efeitos dos parametros de extruséo nas propriedades do aluminio extrudado.

Efeitos Dureza HrB Microdureza Hv Tensao de Ruptura
M 40,29 56,31 161,86
1 -0,77 -1,94 2,34
2 -1,89 0,94 36,89
12 -1,35 -1,04 -5,22

Os valores da tabela acima mostra que o aumento da temperatura e da razdo de
extrusdo produz efeitos negativos na dureza. Porém, esse aumento produz melhoras na
resisténcia mecanica, principalmente o aumento da razéo de extrusdo. As interacdes entre a
temperatura e a razéo de extrusdo causa um efeito negativo nas propriedades mecéanicas do
aluminio, principalmente para tenséo.

Os modelos matematicos que descreve o comportamento das propriedades
mecanicas do aluminio em funcdo da temperatura e da razéo de extrusdo sdo descrito pelas

equacOes Eq.(8.6), Eq.(8.7) e Eq.(8.8) para a dureza, microdureza e resisténcia mecénica
respectivamente.

y(xq,x,) = 40,29 — 0,38x; — 0,94x, — 0,67x,x, (8.6)
y(x1,%,) = 50,31 —0,97x; + 0,47x, — 0,52x, %, (8.7)
y(xq1,x,) = 161,86 + 1,17x; + 18,45x, — 2,61x,x, (8.8)

Todos esses modelos matemaéticos contribuiram para uma melhor a avaliagdo das
variaveis do processo de extrusdo sobre as propriedades mecanicas dos compositos. Além

disso, os efeitos individuais de cada variavel também foram analisados no capitulo VII.



