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A variagdo dos parametros na fabricacdo de um material composito altera suas propriedades
mecanicas e caracteristicas microestruturais, outras alteragdes também ocorrem ao se executarem
tratamentos térmicos. Através do aquecimento e resfriamento controlados ha a alteragdo na
proporgdo das fases presentes e o surgimento de fases secundarias, os precipitados endurecedores.
O objetivo deste trabalho ¢ desenvolver um material composito de matriz metalica formado pela
liga AA7075 e reforgo particulado cerdmico de alumina através da metalurgia do pd. O material
passou pelas etapas de moagem de alta energia, compactagdo uniaxial a frio e sinterizagdo em

atmosfera de nitrogénio, variando o tempo de processamento e concentragdo do reforco, o

Liga AA7075, Compdsito de matriz metalica,
Metalurgia do p6, Tratamento térmico.

tratamento térmico como operagdo posterior também foi estudado. Conforme os resultados
obtidos, verificou-se que com o aumentoda concentracdo do reforgo e do tempo de moagem ha

um aumento da dureza. Ja em relagdo ao tratamento térmico de solubiliza¢do e envelhecimento,
houve o endurecimento das amostras e apenas em alguns casos apresentou a redugdo da dureza
decorrente do fenémeno de superenvelhecimento. Visualmente os grdos aumentaram e surgiram
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possiveis precipitados, onde por meio da espectrometria de dispersdo de energia (EDS) deduziu-
se o surgimento dos precipitados Al;Fe e AlgFe.
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INTRODUCAO

Atualmente, devido ao desenvolvimento tecnologico e necessidades
do mercado as pesquisas cientificas no campo dos materiais vém se
desenvolvendo em desenvolver materiais alternativos. Muitas dessas
tecnologias modernas precisam de materiais com combinagdes
incomuns de propriedades mecanicas, tais como: ductilidade e
resisténcia ao desgaste, estas combinagdes sdo de dificil obtencdo
pelos metais, cerdmicas e polimeros convencionais. (Callister, 2012).
Os materiais compositos sdo uma alternativa a essa problematica.
Estes s@o obtidos pela combinagdo entre materiais de diferentes
classes e contém no minimo duas fases distintas, uma fase continua,
denominada matriz ¢ uma fase dispersa, chamada de reforco. O
composito produzido se caracteriza por apresentar uma combinagido
das propriedades da matriz e do reforco. (Callister, 2012). Um dos
processos de producdo de compositos de matriz metalica é a
metalurgia do p6 (MP), um processo metaltirgico que produz pegas a
partir de pos-metalicos e ndo metalicos, estes sdo compactados em
uma forma definida e aquecidos abaixo do ponto de fusdo. A
fabricagdo de componentes pela MP pode melhorar o desempenho do
produto final, e apresenta vantagens como uma maior precisdo
dimensional e melhor controle de composigdo. (Araujo Filho, 2006;
Araujo Filho, 2016; Chiaverini, 1992).

Quando utilizada junto com a moagem de alta energia (MAE) a MP
possibilita processar metais muito dificeis de serem obtidos pelos
processos convencionais, além de conseguir uma coesdo na
combinagdo de materiais com baixa solubilidade entre si, como no
caso dos compositos de matriz metalica. (Suryanarayana, 2001).
Embora a técnica ja obtenha pecas com formas e dimensdes finais, ¢
comum realizar operagdes complementares com a finalidade de
melhorar as propriedades mecénicas e as tolerancias dimensionais. A
mais comum ¢ o tratamento térmico, que altera as propriedades
fisicas e mecanicas, sem alterar a composi¢do quimica do material.
Para as ligas de aluminio o tratamento de solubilizagdo e
envelhecimento tem finalidade de gerar o aumento de dureza pela
precipitagdo de fases endurecedoras. (Chiaverini, 1992; Barbosa,
2014). Utilizar a metalurgia do pé na producdo de compositos de
matriz metalica de liga de aluminio AA7075 com reforgo ceramico de
Alumina e sua posterior complementagdo com o tratamento térmico
de solubilizagio e envelhecimento buscando melhorar as
propriedades da liga em estudo ¢ o objetivo do presente trabalho.

MATERIAIS E METODOS

Obtenciio do Compoésito por Moagem de Alta Energia: O material
composito foi desenvolvido a partir de pos ligados da liga AA7075 e
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do p6 do oxido de aluminio. Foram fabricadas 12g de cada pé
composito, sendo a composi¢do do refor¢o nas amostras variando
entre 5% e 15%. Ao todo foram fabricadas 9 amostras, para as trés
composi¢des do reforgo e para os trés tempos de moagem a serem
estudados (30min, 60min e 120min), os po6s de partida foram pesados
com uma balanga de precisdo de 1 miligrama. Em cada amostra foi
adicionado 2% de acido estearico, utilizado como agente controlador
do processo, funcionando como um lubrificante e evitando que o p6 e
fique preso nas esferas (Suryanarayana, 2001). A Tabela 1 apresenta
as amostras fabricadas. Ao todo foram fabricadas 9 amostras, para as
trés composicdes do refor¢o e para os trés tempos de moagem a
serem estudados (30min, 60min e 120min), os pds de partida foram
pesados com uma balanga de precisio de 1 miligrama. Em cada
amostra foi adicionado 2% de acido estearico, utilizado como agente
controlador do processo, funcionando como um lubrificante e
evitando que o p6 e fique preso nas esferas (Suryanarayana, 2001). A
Tabela 1 apresenta as amostras fabricadas.

Caracterizacio dos Compésitos Sinterizados: As amostras
sinterizadas ¢ tratadas termicamente foram caracterizadas por
microcopia otica (MO), MEV, EDS e MicrodurezaVickers (HV).
Previamente foi realizada a preparagdo metalografica com corte de
secOes superficiais e transversais, lixamento, polimento com pasta de
diamante de 3um e lpm e ataque quimico com acido fluoridrico a
0,5%. Na MO foram obtidas micrografias das se¢des superficiais e
transversais do compdsito com e sem tratamento térmico, com
ampliagdes de 50x, 100x, 200x, 500x e 1000x, para cada um dos
sinterizados. As técnicas de MEV e EDS foram realizadas apenas nas
amostras com Tratamento Térmico, onde foram obtidas micrografias
com ampliagdes de 1000x, 2000x, 3000x, 4000x e 5000x, além da
analise de composigdo feita em 3 regides relevantes na amostra pelo
EDS. Para analise das propriedades mecénicas foram realizados
ensaios de MicrodurezaVickers. Nas amostras com e sem Tratamento
Térmico foram realizadas Sidenta¢des em cada se¢do com carga 0,4
kgf durante 15 s.

Tabela 1. Definicio das amostras fabricadas. (Autores, 2019)

COMPOSICAO DAS AMOSTRAS
AMOSTRA MATRIZ (AA 7075) REFORCO (ALUMINA) | ACIDO ESTEARICO TEMPO DE MOAGEM
1 95%*12g =11,4¢ 5%*12g = 0,6g 2%*12g=0,2g 30 min
2 95%*12g=11,4g 5%*12g = 0,62 2%*12g =0,2g 60 min
3 95%*12g =11,4¢ 5%*12g = 0,6g 2%*12g=0,2g 120 min
4 90%*12g = 10,8¢ 10%*12g=1,2¢g 2%*12g =0,2g 30 min
5 90%*12g = 10,8¢ 10%*12g =1,2g 2%*12g=0,2g 60 min
6 90%*12g = 10,8¢ 10%*12g =1,2¢g 2%*12g = 0,2 120 min
7 85%*12g = 10,2¢g 15%*12g = 1,8¢g 2%*12g =0,2g 30 min
8 85%*12g = 10,2g 15%*12g = 1,8¢ 2%*12g=0,2g 60 min
9 85%*12g = 10,2¢g 15%*12g = 1,8¢g 2%*12g =0,2g 120 min

Para a obtencdo do p6 compodsito foi utilizada a moagem de alta
energia em um moinho vibratoério do tipo SPEX. No moinho a jarra
de ago inox foi carregada com a amostra, com 120g de esferas
também de aco inox (BPR de 10:1) e com alcool isopropilico, este
tem a finalidade de evitar a combusto espontinea do p6 de aluminio.
(Bezerra Junior et al., 2014). Apés o respectivo tempo de moagem a
mistura do p6 com o alcool foi levada a uma estufa para a completa
secagem do alcool, restando apenas o p6 composito.

Caracterizacio dos Compésitos: As técnicas de microscopia
eletronica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia dispersiva
(EDS) foram realizadas nas amostras de po para avaliar a morfologia
e composicdo quimica dos mesmos. No MEV foram obtidas
micrografias de 100x, 200x, 500x, 1000x, 1500x, 2000x. O EDS foi
realizado a partir da micrografia com ampliagdo de 2000x e foi obtida
uma analise dos elementos encontrados em 3 regides diferentes da
amostra.

Compactacio e Sinterizacio dos Pos Compésitos: Apos a obtengio
dos p6s compdsitos seguiu-se o processamento pela metalurgia do p6
com a compactacdo uniaxial a frio. O pod foi compactado e
densificado numa forma denominada de compactado verde em uma
matriz com furo concéntrico e com a utilizagdo de uma prensa
hidraulica, foram compactadas 2 amostras com 4g de p6 para cada
combinagdo de pardmetros de estudo ¢ utilizada uma pressao de 7,0
ton/cm’. Apos obtengio do compactado verde seguiu-se para etapa de
sinterizagdo. Esta etapa foi realizada em forno a vacuo com atmosfera
de nitrogénio (N,) e foram utilizados temperatura de sinterizacdo de
500°C com tempo de patamar de Sh.

Tratamento Térmico de Solubilizagdo e Envelhecimento: Para
cada combinagdo de concentragdo de refor¢o e tempo de moagem
uma das amostras passou pelo Tratamento Térmico. O tratamento
selecionado foi a Solubilizagdo e Envelhecimento Artificial
denominado T6. Em um forno mufla as amostras foram solubilizadas
a uma temperatura de 480 °C durante 90min, seguido de témpera em
agua a temperatura ambiente, caracterizando uma alta taxa de
resfriamento. Em seguida foi realizado o envelhecimento a 120 °C
durante 180min, seguido de resfriamento lento ao ar calmo. (Barbosa,
2014)

RESULTADOS E DISCUSSAO

MEYV e EDS dos Pés Compésitos: Na analise das micrografias do
MEV dos p6s compdsitos processados observou-se claramente que
com o aumento do tempo de moagem o tamanho de particula dos pds
ficavam cada vez menores, o comportamento foi 0 mesmo para todos
os pos fabricados e pode ser observado para o p6 com 5% de refor¢o
na Figura 1. Varios autores como Xavier et al. (2019) e Morais
(2018) também relataram o mesmo comportamento de reducdo da
granulometria com o aumento do tempo de moagem. Em seu trabalho
Morais (2018) utiliza uma técnica granulométrica para concluir que a
partir de um tempo de moagem a redugdo do tamanho das particulas
tende a se estabilizar. Analisando as micrografias da Figura 1 pode-se
perceber uma redugdo menor do p6 processado por 60min para o de
120min do que a redugdo observada no de 30min para o de 60min,
verificando de forma qualitativa a tendéncia a estabilidade na reducéo
do tamanho de particula relatada pelo autor. Também na Figura 1
observa-se que independente do tempo de moagem todos os pds
compositos obtidos apresentaram morfologia irregular e achatada,
este formato ¢ comumente encontrado em pods processados pela
técnica de moagem de alta energia. (Araujo Filho et al., 2017). Da
analise de EDS dos pds, mostrada em trés regides distintas na Figura
2, foi observada a presenga dos principais elementos quimicos do
composito, exceto pelo presenga do Ferro (Fe), visto na Figura 2(a)
como particulas de coloragdo esbranquicada. Na Figura 2(b), a regido
analisada apresenta Aluminio (Al) e Oxigénio (O) com uma
coloragdo cinza mais escura ¢ em menor quantidade o que pode-se
caracterizar como a presenga do reforco particulado de Alumina
(ALLO;). Ja a Figura 2(c) a composicdo encontrada apenas de
Aluminio (Al) na regido cinza mais clara e em maior quantidade,
representa as particulas da matriz da liga AA7075. Observa-se que a
quantidade de particulas brancas cresce com o aumento do tempo de
processamento do pd, Figura 1, levando ao entendimento que essas
amostras foram contaminadas por Ferro (Fe) decorrente do contato do
material processado com a jarra e as esferas de ago inox utilizadas na
moagem. Souza e Peres (2016) citam o material da jarra e das esferas
utilizadas na moagem como uma potencial fonte de contaminagio
para o material processado.



47169 International Journal of Development Research, Vol. 11, Issue, 05, pp. 47167-47173, May, 2021

[=. L =t Loy ] WA THTT [=. L =g Ly

Figura 1. Micrografias do MEYV do p6 compoésito de matriz AA707S e refor¢o de 5% de Alumina. (a) 30min de MAE; (b) 60min de
MAE ; (¢)120min de MAE. (Autores, 2019)
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Figura 3. MO do compésito sinterizado com reforco de 5% de Alumina sem tratamento térmico. (a) 30min de MAE, seciio superficial;
(b) 120min de MAE, se¢io superficial; (c) 30min de MAE, se¢fo transversal; (d) 120min de MAE, seciio transversal. (Autores, 2019)
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MO dos Sinterizados Com e Sem Tratamento Térmico: Nas
micrografias da MO das amostras compactadas e sinterizadas sem o
tratamento térmico, observadas nas Figuras 3 e 4, visualiza-se uma
distribuicdo equilibrada do reforco na matriz e a estrutura lamelar
principalmente na se¢lo transversal. A estrutura lamelar ¢
caracteristica de materiais que passaram pela sequéncia de MAE e
MP durante o processamento (Araujo Filho et al., 2017). Quanto
maior o tempo de processamento na MAE menor o tamanho das
particulas de p6 e consequentemente a estrutura lamelar se apresenta
mais deformada, com as lamelas cada vez mais finas. Para as
amostras com 120min de processamento na MAE, quase ndo se
visualizou mais as lamelas.

Nas micrografias das amostras que passaram pelo tratamento térmico
de solubilizagdo e envelhecimento, vistas nas Figuras 5 e 6, percebe-
se visualmente que com a aplicagdo do tratamento, houve um
crescimento dos grdos. As mesmas continuaram com a estrutura
lamelar com maior incidéncia na seccdo transversal.

Sinterizados Tratades Termicamente:

MEV e EDS dos

Complementando a anélise microestrutural das amostras tratadas
termicamente, a MEV reforca o que ja foi levantado nas analises
anteriores da MO, a medida que o tempo de processamento na MAE
aumenta o tamanho dos grdos diminuem e a estrutura lamelar
prevalece.

Figura 4. MO do compésito sinterizado com reforco de 10% de Alumina sem tratamento térmico. (a) 30min de MAE, se¢do
superficial; (b) 120min de MAE, secéio superficial; (¢) 30min de MAE, se¢iio transversal; (d) 120min de MAE, secio transversal.
(Autores, 2019)
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Figura 5. MO do compésito sinterizado com refor¢o de 5% de Alumina com tratamento térmico. (a) 30min de MAE, se¢fo superficial;
(b) 120min de MAE, se¢do superficial; (c¢) 30min de MAE, se¢do transversal; (d) 120min de MAE, se¢iio transversal. (Autores, 2019)

Figura 6. MO do compésito sinterizado com reforco de 10% de Alumina com tratamento térmico. (a) 30min de MAE, se¢ao
superficial; (b) 120min de MAE, secéo superficial; (c) 30min de MAE, secio transversal; (d) 120min de MAE, secio transversal.
(Autores, 2019)
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Nas micrografias, mostradas nas Figuras 7 ¢ 8, as lamelas aparecem
mais claramente para os baixos tempos de processamento ¢ observa-
se a presenga no sinterizado dos grios esbranquigcados, com
contaminagdo de Ferro (Fe), e vistos anteriormente nos pods
compositos processados. Visto que o Tratamento de Solubilizagio e
Envelhecimento visa a geracdo de precipitados endurecedores, a
analise do EDS busca identifica-los.

ThEND0_S30) OETAT NEYH  DYX e THNODO_SAT)

WETAT WG H D

Na Figura 9, analisa um grdo cinza mais escuro composto
basicamente por Aluminio (Al) e Oxigénio (O), caracteristico do
refor¢o particulado de Alumina (Al,O;), mesma condigdo visualizada
no MEV dos p6s compésitos. Nas Figuras 10 e 11 foi analisada a
regido branca das amostras. Apesar do EDS do p6 compdsito obtido
ja detectar a presenca/contaminagao de Ferro (Fe),

e TMIODO_Crik)

Figura 7. MEYV do compésito sinterizado com reforco de 5% de Alumina com tratamento térmico, secio superficial.. (a) 30min de
MAE; (b) 600min de MAE; (¢) 120min de MAE. (Autores, 2019)

b -n AWETAT 120 H DA Bt es  TRENDDO CTE

i -

MAWETAT WM H DS Phtes  TRENIEG O

Figura 8. MEV do composito sinterizado com reforco de 5% de Alumina com tratamento térmico, secio transversal. (a) 30min de
MAE; (b) 600min de MAE; (c) 120min de MAE. (Autores, 2019)
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Figura 9. EDS do compésito sinterizado com reforco de 10% de Alumina com tratamento térmico, identificando o reforco cerimico
(Autores, 2019)
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Figura 10. EDS do compésito sinterizado com reforco de 10% de Alumina com tratamento térmico, identificando precipitado Al;Fe
(Autores, 2019)
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foi possivel analisar que tal elemento quimico colaborou para a
formacdo de fases endurecedoras apos o tratamento térmico. Com
base na razdo entre os pesos atomicos (at.%) do Al e do Fe foi obtido
o valor de 3,5 sugerindo a presenca da fase Al;Fe, no precipitado
mostrado na Figura 10. Ja na amostra da Figura 11, o valor da razio é
de 6, o que leva a sugerir a presenca do precipitado AlgFe. Os
precipitados encontrados também sao relatados no trabalho de Leite
(2019).

refor¢o de 30min para 60min de moagem e com 15% de reforgo de
60min para 120min de moagem, porém a redugdo de dureza foi s6 em
7% e 4%, respectivamente. Segundo Morais (2018) quanto mais
refinado o material, ou seja, maior o tempo que o material passa
sendo processado, melhor foram os resultados de densidade e dureza.
As analises anteriores de MO e MEV mostra a influencia do
processamento na redugdo da granulometria do material e
consequente aumento na dureza. Ainda em relag@o as amostras sem

a]SpEctIum: Point
Elsment AN Serjies npnorm. C Atom. C
[wE.%] [at.%]
Al Rluminiom 13 K-series 62.23 66.81
Iron 26 K—-series 21.29 11.04
Oxygen 8 K-asriea 10.14 18.37
Chromium 24 K-series 5.14 Z2.87
Zinc 30 K-series 0.86 0.29
Hagneaium 12 E-series 0.52 0.&63
Total: 100.00 100.00

Figura 11. EDS do compésito sinterizado com refor¢o de 10% de Alumina com tratamento térmico, identificando precipitado AlgFe
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Figura 12. Resultados da dureza Vickers para os compoésitos sem tratamento térmico. (Autores, 2019)
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Figura 13. Resultados da dureza Vickers para os compdsitos sem e com tratamento térmico. (Autores, 2019)

HV dos Sinterizados Com e Sem Tratamento Térmico:

Os

tratamento térmico, para concentragdes variadas de reforgo, ndo

resultados da Microdureza Vickers (HV) para as amostras sem
tratamento estdo mostrados graficamente na Figura 12 para uma
melhor visualizagdo dos dados. Nestas a medida que o tempo de
moagem aumenta, independente da concentracdo de refor¢o, a sua
dureza aumenta. Esse fato ocorreu exceto nas amostras com 10% de

houve diferencas significativas de dureza e nem foi identificado um
padrio, apresentando variabilidade no comportamento. Na figura 13
sdo comparados os resultados de dureza antes e ap0s a solubilizagdo e
envelhecimento, verifica-se que as amostras que ganharam mais
dureza proporcionalmente foram as que continham maior
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concentragdo de reforco (15%) e apenas na amostra com 5% de
reforco e 30min de processamento a dureza foi reduzida,
possivelmente por uma condigdo de superenvelhecimetno. De modo
geral o tratamento térmico foi eficaz em melhorar a dureza dos
compositos e assim como nas amostras sem tratamento as maiores
durezas das amostras tratadas ocorreram nos sinterizados processados
por 120min.

CONCLUSOES

A metalurgia do p6 e a moagem de alta energia se mostraram técnicas
eficazes na reducdo da granulometria e na fabricagdo dos materiais
compositos em estudo, gerando uma microestrutura homogénea entre
matriz e refor¢o. Uma caracteristica muito representativa da aplicagdo
dessa técnica ¢ a formac¢do de uma estrutura lamelar obtida e mais
visivel na segdo transversal. Na aplicagdo da técnica de MAE,
aumentando-se o tempo de moagem pode-se chegar a durezas mais
elevadas, pois quanto maior o tempo de moagem, menor os graos e
maior numero de contornos. Neste trabalho o reforgo ceramico de
Alumina ndo contribuiu significativamente para o endurecimento da
amostra sem Tratamento Térmico, sendo a principal contribuigdo o
aumento do tempo de processamento. Apesar de todo o cuidado para
ndo haver contaminagdo das amostras, Na metodologia aplicada o
processamento dos pos na jarra e esferas cria um contato direto entre
os mesmos, havendo contaminagdo intrinseca ao processo. No caso,
como foi utilizado midia de moagem de ago inox, houve o surgimento
do Ferro (Fe), que ndo constitui na composi¢do dos materiais iniciais.
O tratamento térmico realizado nas amostras de material compdsito
foi eficiente, aumentando sua dureza pela geragdo de precipitados
endurecedores. Nao houve um padréo de crescimento, no entanto, as
amostras de 15% de reforgo cresceram mais em proporgao e como ja
esperado, as amostras de 120min de moagem continuam a apresentar
maior dureza em valor. E valido salientar que, a variagdo de
parametros de tempo de processamento, composicdo e condi¢des de
tratamento térmico podem levar a resultados ndo esperados, como
superenvelhecimento, e consequente reducéo da dureza.
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