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PRODUGAO E CARACTERIZAGAO DE ESPUMAS METALICAS COM
MATRIZ DE AL POR UMA ROTA DE METALURGIA DO PO

Resumo

Este projeto visa o estudo da formagéo de espumas metalicas utilizando
as técnicas da metalurgia do pd. As pegas sdo produzidas a partir de aluminio
em po6 com adigdo de hidreto de titdnio como agente espumante. O processo
envolve compactagdo, extrusdo e posterior tratamento térmico para
espumacado. O material conta com alumina como refor¢o, sendo esta produzida
por reagéo in situ entre aluminio e 6xido de cobre ou silica. O processo de
fabricag&o e as propriedades destas espumas ser&o objetos de estudo, visto o
potencial destes materiais em diversas aplicagbes aeroespaciais e
automotivas, como absor¢io de impacto, ou em uso como isolamento acustico.

Palavras-chave: espumas metélicas, aluminio, metalurgia do po.

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF AL MATRIX METALLIC
FOAMS BY A POWDER METALLURGY ROUTE

Abstract

This project aims to study the formation of metallic foams by a powder
metallurgy route. The specimens are produced with aluminum in addition of
titanium hydrate as foaming agent. The process involves compaction, extrusion
and annealing for foaming. The material is reinforced with alumina, produced by
an in-situ reaction between aluminum and copper oxide or silica. The fabrication
and properties of this material will be studied, since their aerospace and
automotive applications, impact absorption or acoustic isolation.

Keywords: metallic foam, aluminum, powder metallurgy.
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1. Introdugao

A busca pela melhora é uma constante em todos os setores. Os materiais
entram nesta busca por serem capazes de oferecer um melhor conjunto de
propriedades para os produtos, podendo assim contribuir para essa evolugao.
Ganham espacgo também os materiais capazes de oferecer ndo apenas uma,
mas um conjunto de propriedades, fazendo com que caracteristicas antes
contraditérias sejam combinadas. Por exemplo, na industria automobilistica, a
procura se concentra em materiais que tenham reduzido peso juntamente com
resisténcia mecénica. Isso traz uma consequente reducdo no consumo de
combustivel, gasto de materiais em estruturas, impactando em uma melhora no
desempenho. Outro fator importante na escolha do material é a seguranga,
para protegéo dos viajantes do veiculo.

As espumas metdlicas (Figura 01) sdo materiais que se enquadram nesta
caracteristica de unido de varias propriedades. Comparado aos materiais
macigos, as espumas sdo deformaveis, mais leves, absorvem impacto em
todas as dire¢des, além de eficiéncia em absorgdo de som, vibragédo e
plindagem eletromagnética. Comparado aos polimeros, os metais sdo mais
rigidos e suportam maiores temperaturas de trabalho, enquanto as ceramicas

sdo demasiadas frageis®".

Figura 01 — Exemplos de espumas metalicas: (esquerda) espuma de aluminio®;
(direita) eletrodo de espuma de chumbo®®

Embora ainda ndo estejam largamente empregados na industria, as

propriedades destes novos materiais 0os tornam candidatos para utilizagbes



futuras. As condigdes para que determinada espuma seja adequada para cada
aplicacdo pode ser resumida nos seguintes fatores®?:

- Morfologia: tipo de porosidade necessaria (aberta ou fechada), nivel de
porosidade, tamanho dos poros e superficie total do material celular.
Dependendo da aplicacdo, € necessario morfologia de poros abertos para que
algum fluido passe através da espuma (caso dos trocadores de calor) ou de
poros fechados, para aplicagbes estruturais de aplicagdo de carga. A figura 02

mostra exemplos de mais aplicagdes dependentes da morfologia:
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Figura 02 — diversas aplicacdes segundo a porosidade!®

- Metalurgia: metal, liga ou microestrutura requerida. Em aplicacdes
estruturais, a espuma deve ser preferencialmente de um metal pouco denso
para o componente se tornar mais leve que seu similar macigo; em aplicagbes

meédicas, a biocompatibilidade é requisito e ligas de titanio sdo preferidas.

- Processamento: possibilidade de dar a forma necessaria a espuma,
podendo ser desde uma forma de chapa até o preenchimento de uma cavidade
oca complexa. Deve ser considerada também a compatibilidade para onde a
peca sera encaixada e colocada em uso.

- Custo: custo da produg&o e viabilidade para produg&o em larga escala.

As espumas podem n&o so ser aplicadas na sua forma pura, mas também
em conjunto com outros. Existe a possibilidade do uso como um material
complementar, por exemplo, atuando como preenchimento e reforco de
estruturas tubulares® ou formando placas, onde as faces podem ser
constituidas de uma chapa fina e resistente de aco ou aluminio, com o meio
preenchido por espuma. Embora j& existam processos estudados e

patenteados, o desenvolvimento e o completo entendimento da correlagéo



entre formacao, estrutura e propriedades finais destes materiais constitui um
campo promissor para a pesquisa. Outros materiais além do aluminio também
sdo estudados, como espumas de chumbo®, para uso em baterias mais
leves, e espumas de cobre.®

O campo de aplicagdo das espumas metalicas é bastante vasto, sendo
dividido basicamente em dois grandes grupos: aplicagbes estruturais e
aplicagdes funcionais. O primeiro grupo € das aplicagdes onde a espuma
servira como elemento de suporte a cargas, mancais, painéis, absorvedores de
impacto e implantes ortopédicos. As aplicagdes funcionais incluem filtros,
trocadores de calor, silenciadores e eletrodos para baterias. Exemplos dos dois
grupos sdo mostrados a seguir.

As aplicagdes estruturais sdo notaveis na industria automobilistica. A

figura 03 mostra potenciais areas de aplicagao:
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Figura 03 — Exemplos de aplicagdes em automével (Audi A8)©! - 2daptado)

As aplicagbes potenciais incluem preenchimentos para painéis, carcacas
e estruturas tubulares, aumentando a resisténcia a flambagem, aumentando a
resisténcia ao impacto e a capacidade de absor¢do de energia. O
preenchimento de espacos e secbes ocas, como partes da porta e da lateral
podem diminuir danos e ferimentos em caso de acidentes. A vantagem das
espumas metalicas sobre as poliméricas para este tipo de aplicacdo é que o
metal se deforma plasticamente sob impacto praticamente sem retorno,
diminuindo ainda mais a possibilidade de ferimentos©®.

No campo espacial, podemos citar um interessante caso no qual se testou

0 uso de espumas metalicas para uma redugdo de custo e maior facilidade de



fabricagc&o. Foi testada um cone da ponta de um veiculo para langamento de
satélite, o cone 3936 do Ariane 5 (Figura 04)©7.
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Figura 04 — Cone 3936 do Ariane 5

Os materiais sanduiche s&o comumente usados na industria aeroespacial.
As estruturas sanduiche utilizadas atualmente sdo compostas de diversas
camadas presas por adesivos, 0 que inviabiliza qualquer processo que envolva
calor, como a soldagem. A montagem entdo deve ser feita através de
parafusos, rebites ou adesivos. Ainda devido a sua estrutura, estes materiais
tém que ser fabricados j& na sua forma final, ndo permitindo retrabalho e
aumentando os custos de producdo. Ja as espumas foram produzidas através
de compactagdo e laminacdo de pds, podendo ser aplicados técnicas de
encurvamento por laminagdo, estampagem e usinagem. Os painéis foram
unidos através de soldagem TIG.

Fora do campo das aplicagdes estruturais, pode-se dar um exemplo de
aplicagéo funcional de um aquecedor elétrico, que usa uma espuma de poros
abertos de liga Fe-Cr-Al (Figura 05).
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Figura 05 — aquecedor elétrico com resisténcia de espuma metalica (a) Corte esquematico
mostrando as partes do aquecedor (b) vista do aquecedor montado (c) Disco de espuma antes
da usinagem (d) Aspecto microestrutural da espuma



Neste aquecedor, uma fonte de energia elétrica aquece o disco feito de
espuma metalica, enquanto um fluxo de ar o atravessa. A espuma, funcionando
como uma resisténcia, aquece o fluxo de ar. A vantagem é o aproveitamento
da grande &rea superficial apresentada pela espuma, que sendo de uma liga
metalica, permite o trabalho a altas temperaturas.

Outro exemplo de aplicagéo funcional € na absorgdo de som (Figura 06).
Em comparagdo com materiais tradicionais usados para este fim, como as
fibras de vidro, as espumas metalicas apresentam algumas vantagens, como a
ndo necessidade de elementos de auxilio a estrutura e fixagdo, dada sua

resisténcia, ndo absorve umidade e € um material ndo combustivel©®.
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Figura 06 — placas para absorgdo de som dentro de um tunel®

As espumas metalicas, apesar de bastante estudadas nos ultimos anos,
as pesquisas sobre sua producdo ndo sio recentes. Em 1948, Sosnick('?
patenteou uma rota para produgdo destes materiais, partindo da mistura de
metais com alto e baixo ponto de fusdo. Um exemplo dado foi a mistura de
aluminio com mercurio (90 e 10% em peso respectivamente) e elevacio da
temperatura a altas pressdes, impedindo a vaporizagdo do mercurio. Este
material era entdo retirado para um ambiente de baixa press&o e devido a
vaporizagdo do mercurio formava-se uma espuma. Qutras misturas descritas
sdo de ferro com magnésio ou zinco (de 1 a 20%). Embora estas e outras
patentes advindas dos anos 50 e 60, o grande interesse pelas espumas
metalicas comegou no fim dos anos 80, quando centros de pesquisa de todo o

mundo comegaram a focar o assunto.
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1.1 Produgao de Espumas Metalicas

A produgdo de espumas metalicas segue diferentes rotas, e cada uma
apresenta particularidades que tornam o produto final diferente e permitem a
obtengéo de propriedades diversas. Diferentes processos de producéo ndo séo
necessariamente concorrentes, uma vez que cada um tem sua vantagem. As
rotas de metal liquido s&o mais apropriadas para a produgédo de chapas e
grandes estruturas, enquanto que as rotas de metalurgia do p6é produzem
pecas de preenchimento e de geometrias mais complexas. Os métodos
descritos a seguir se referem a processos ja estudados e concentram-se
principalmente na produgéo de espumas de poros fechados, ou seja, de poros
nao interconectados, assumindo um configuragao similar a bolhas. Todos eles
se baseiam em colocar o gas dentro do metal, podendo ser através da injegdo
no metal ainda no estado liquido ou usando agentes espumantes. A seguir sd0

descritos alguns dos processos ja conhecidos para produgdo das espumas.

1.1.1 Espumagaéo por injegdo de gas (Hydro/Alcan)

Este processo se baseia na idéia da injegdo de gas dentro do metal
liquido. Isto é feito levando o metal até o estado liquido, onde se sopra bolhas
de gas, promovendo a espumagdo. Através do controle da aparelhagem
utilizada, incluindo neste aspecto o posicionamento e quantidade do injetor de
gas, fluxo do gas, entre outros, pode-se controlar a formagéo e tamanho das
bolhas, garantindo um fluxo constante e homogéneo, que se reflete em um
controle da porosidade obtida. Esta espuma é recolhida, onde se solidifica e
toma sua forma final. Neste processo, pode se obter formas de largura e
comprimento quaisquer, havendo alguma restricdo apenas na espessura.

O problema para se obter uma espessura desejada e uma
homogeneidade ao longo da pega é a estabilidade da espuma. Como o gas é
injetado no metal liquido, as bolhas tendem a subir para a superficie e se
romper caso suas paredes se tornem excessivamente finas. Para contornar
este problema, adiciona-se material ceramico particulado, para aumentar a
viscosidade do liquido e impedir o efeito. Usualmente, adiciona-se carbeto de
silicio, oxidos de aluminio ou oxidos de magnésio'". Com isso, evita-se o
problema do aparecimento de um gradiente de tamanho de poros e densidade,
tornando o material mais homogéneo.

11



O ponto alto deste processo é a rapida fabricacdo e a possibilidade de se
fazer espumas de tamanho elevado. As desvantagens ficam por conta do fato
do gas ser injetado por aparelhos que n&o conseguem uma perfeitg
distribuicdo, formando pontos de concentragdo dos poros. Ha ainda a
dificuldade da mistura quando se tem grande concentragdo de particulas.

O tamanho de poro obtido é usualmente em torno de 3 a 25 mm, com
porosidade de 80% a 98%'? e densidade de 0,069 gicm?® a 0,54g/cm?.!'" Este
processo foi desenvolvido pela Alcan International Ltd. e posterior licenciado

para a Cymat Aluminum Corp.('?

1.1.3 Espumagao por agentes espumantes (Alporas)

Visto que uma das dificuldades do processo de inje¢cdo de gas € a
distribuicdo do gas pela espuma, este processo se baseia no uso de agentes
espumantes para promover a formagao do gas dentro do metal fundido. Para
tal finalidade, usa-se em geral hidreto de titanio (TiHz), que apds ser misturado,
€ aquecido, onde se decompde liberando gas hidrogénio, que faz com que o
metal espume.

Este processo, conhecido por Alporas, como todos os outros, necessita
da adi¢do de particulas ceramicas para o aumento da viscosidade a fim de
garantir a estabilidade da espuma. Segundo Banhart®, a empresa japonesa
Shinko Wire Company comecgou a fabricar espumas por essa rota em 1986,
adicionando calcio metalico em aluminio fundido. Apds um processo de
agitagdo, a viscosidade do liquido aumenta e ocorre a formagédo de CaO,
CaAl,Q4, e talvez a fase intermetalica AlsCa.

O resultado é uma espuma bastante homogénea, de densidade 0,18
glcm® a 0,24 glcm*'") tamanho médio dos poros de 4,8 mm e porosidade 89%
a 93%2.

1.1.4 Solidificagao de eutético sélido-gas (Gasar)

Em determinados metais, € possivel produzir um sistema eutético solido-
gas com um metal e hidrogénio. A insercdo do hidrogénio é feita colocando o
metal em atmosfera de hidrogénio a altas pressdes, da ordem de 50
atmosferas ou mais. Isso produz uma solugéo supersaturada de hidrogénio e

se a concentragdo for proxima o suficiente do ponto eutético, ao ocorrer
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resfriamento, formam-se os poros. Pode-se controlar a formagdo dos poros
modificando a concentragdo de hidrogénio, a presséo utilizada, e direcéo e taxa
de resfriamento e a composicdo quimica do liquido".

Este processo leva o nome de Gasar, e produz uma espuma de
porosidade entre 5% a 75% e tamanho de poro entre 5 um e 10 mm. Esta
discrepancia € explicada pela existéncia de poros de tamanho variado e pela

coalescéncia”.

1.1.5 Agentes espumantes com retardo (FORMGRIP)

Um problema encontrado na insercéo de agentes espumantes dentro de
um banho de metal liquido € que a liberagéo do gas pode ser rapida demais,
atrapalhando a boa distribuicdo do agente espumante na liga, tendo
consequéncias indesejaveis, como formagéo irregular dos poros. Um processo
que visa contornar esse problema é o chamado Formgrip (sigla para Foaming
Reinforced Metals by Gas Release in Precursors), que consiste dos seguintes
estagios: Uma mistura de p6 de hidreto de titanio (aproximadamente 30 um)
com Al-12Si (aproximadamente 150 um) é submetido a um tratamento térmico
em duas etapas, (400°C / 24h e um segundo de 500°C / 1h)("?,

O intuito desse tratamento é a obtencdo de uma camada de 6xido na
superficie das particulas do hidreto de titanio. Faz-se uma agitagéo periodica
para garantir uma uniforme formacao da camada de dxido.

O hidreto preparado no metal liquido & misturado a aproximadamente
620°C. O liquido é agitado por cerca de um minuto antes da insercao do hidreto
de titanio e a dispersdo das particulas é também feito por agitacdo mecanica,
Neste ponto do processo, o material tem uma baixa porosidade, cerca de 23%
com 10% em volume de SiCp e 14% com 20% de SiCp em volume. Este é
precursor no processo Formagrip.

No segundo estagio, o precursor é colocado em um molde e levado
novamente para um tratamento térmico, onde é aquecido até o estado liquido,
onde o agente espumante se decompde e forma a estrutura de poros.

Valores de porosidade deste processo s&o em torno de 59% a 89%,
dependendo da concentracdo de SiC (varia de 10% a 20% nesta faixa de

porosidade), com tamanho de poros em torno de 1,1 mm a 2,4 mm.
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1.1.6 Rotas baseadas em metalurgia do po

A fabricacdo de espumas por processos de metalurgia do pé envolve
inicialmente a preparacdo de um precursor. O metal na forma de pd é
misturado a um agente espumante e compactado, formando uma peca que
pode receber tratamentos mecanicos como extrusdo ou laminagdo. O fato de o
agente espumante ser misturado ao metal na forma de pd resulta em uma boa
e uniforme distribuicdo do agente. Apds estes tratamentos a peca é levada ao
forno onde sofre um recozimento. O aquecimento leva o material até a fase
liquida ou proxima a ela, onde o agente espumante promove a formacgéo dos
poros ao se decompor.

Ao se realizar esse processo, é possivel dar formato as pegas produzidas.
O precursor pode sofrer a expanséo dentro de um molde, tomando assim uma
forma pré-definida. Além das formas dadas por moldes, ha ainda a
possibilidade da construgdo de placas com faces de chapas (podendo estas
ser de aluminio ou ago, ver figura 07), e pegas com formas mais complexas.
Nesse caso, o precursor passa por uma camara onde é posteriormente injetado
em um molde de aco ou areia"’?. Pode-se também realizar a espumac&o sem

um molde, porém, obtém-se um material sem formato definido.

Figura 07 — (esquerda) exemplo de espuma produzida entre chapas de ago —
(Fraunhofer, Bremen), segundo Banhart'!" - (direita) corte de espuma feita em molde
(Fraunhofer, Banhart)

A producdo de espumas via metalurgia do po pode seguir ainda outras
metodologias. E possivel produzir material poroso controlando o processo de
compactagédo do pd, com modificagbes na etapa de sinterizagéo. Esta, feita de
modo incompleta, formard um material com poros. Para se melhorar esse
processo, adiciona-se algum agente que se decomponha ou evapore com a

elevacdo da temperatura. Usando-se fibras ao invés de p6 de metal, o material

14



ganha maior flexibilidade no controle dos poros, ganhos de resisténcia e
ductibilidade. Tém, porém, um custo mais elevado devido a dificuldade da
preparagao das fibras"'?. Ao invés de fibras, é possivel também a utilizacio de
esferas como matéria prima.

O processo conhecido pela sigla LDC (Low Density Core) trabalha com a
compactag&o do p6é em um recipiente fechado juntamente com gas argonio, até
a obtencao de niveis de porosidade da ordem de 2%. Quando submetido a um
tratamento térmico, o argonio altamente pressurizado se expande produzinda
niveis de porosidade em volta de 20% a 40%. Este material foi desenvolvido

como uma alternativa aos materiais Honeycomb‘'?.

1.1.7 Técnicas de deposigao e infiltragao

Esta técnica consiste na eletrodeposigcdo do material do qual se deseja
fazer a espuma em uma matriz polimérica. Esta base é posteriormente retirada
e temos assim uma espuma metalica. Um aspecto que difere este método de
varios outros é a formacdo de células abertas, com poros interligados.
Espumas (ou filtros porosos) de niquel e cobre vém sendo produzidas desta
maneira, sendo que uma espuma de cobre pode apresentar niveis de
porosidade de até 91%, produzida a partir de um precursor de poliuretano®©®.

A infiltraggdo pode também ser feita a partir de um molde polimérico, que é
infiltrado de metal liquido e posteriormente retirado. Permite-se assim uma
variedade de escolha do metal a ser utilizado, que assumem também a

configuragéo de células abertas.

1.1.8 Laminagéao sucessiva

Uma técnica também existente para a produgdo de espumas metalicas é
uma variante da técnica de metalurgia do pd, utilizando-se de laminagdes
sucessivas'?. Neste processo, 0 po de agente espumante (novamente TiHy) é
colocado entre duas chapas de aluminio, que sdo laminadas até que sejam
unidas e sua espessura seja a metade da espessura original. A chapa é entdo
cortada ao meio e novamente empilhada e laminada, até que sua espessura
novamente seja a metade da original. Durante estas laminacgdes sucessivas, a
camada original de agente espumante € sucessivamente cortada ao meio e

empilhada. Ao final das laminagbes sucessivas o agente espumante esta
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homogeneamente disperso no material e a lamina é similar ao material
precursor das rotas de metalurgia do pd, estando pronto para ser levado para o

processo de espumacéo em forno.

1.2 Estabilidade de espumas metalicas

A producgao de espumas metalicas tem um grande ponto de preocupacéo,
que € a estabilidade das mesmas. Analogamente a espumas aquosas, as
bolhas do interior do material tendem a se romper, levando a destruicdo das
espumas. Diversos trabalhos!'?'®7 5 foram realizados sobre o assunto. O
conhecimento e entendimento deste campo de pesquisa, porém, ainda é
incompleto.

Espumas aquosas s&o estruturas constituidas de uma fase gasosa
dispersa dentro de uma fase liquida. As espumas metalicas se diferenciam por
ser uma estrutura composta das fases gasosa (gas injetado ou liberado pelo
agente  espumante), liquida (metal na fase liquida, composta
predominantemente do material da matriz) e sélida (particulas adicionadas ou
proveniente de filmes éxidos no caso das rotas por metalurgia do pé). Esta
estrutura € metaestavel, ndo estando em sua forma de menor energia, devido a
elevada area superficial. Assim, a destruicéo das bolhas leva a uma diminuigéo
da energia devido a redugdo da area superficial e expansé&o do gas contido nas
células.

Apesar de estruturaimente diferente, os mecanismos que levam a
destruicdo das bolhas e impedem a formag&o de uma espuma metalica estavel
sao similares aos das espumas aquosas. S30 dois os efeitos que ocorrem
simultaneamente e s&o conhecidos por drenagem e coalescimento. A figura 08
mostra esquematicamente as partes que compdem uma espuma. A drenagem
é o escoamento do liquido pelos canais devido a forca da gravidade. O
coalescimento é o afinamento dos canais até o rompimento, levando ao
desaparecimento da parede que separa duas células, provocando a diminuicao

no numero de células e aumento do tamanho das mesmas.
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Figura 08 — Estrutura esquematica de uma espuma de poros fechados

Para contornar este problema de estabilidade, todas as técnicas até agora
existentes usam o recurso de adicionar material particulado & matriz, sendo
comumente usado SiC (processo Hydro/Alcan), Ca (processo Alporas) e Al>Oj,
ou entdo no caso de espumas fabricadas por metalurgia do pd, o éxido contido
na superficie do pd. A adigdo destes materiais agem da seguinte maneira sobre
os efeitos mencionados: a adigdo de material particulado a um liquido faz com
que sua viscosidade aumente, devido a interag&o do liquido com a particula.
Este efeito ja é conhecido da reologia de suspensdes, e em metais pode ser
observado em fundigéo de metais com refor¢o de particulas. Um teste pode ser
realizado para medir-se a fluidez de metal liquido, vazando-o dentro de um
molde em espiral, onde quanto mais o metal penetrar no molde, menor sua
viscosidade. Sabe-se que a fluidez diminui com a o aumento da fracdo de
particulas e diminuigdo do tamanho das mesmas, devido aoc aumento da area
de contato e interagdo particula-liquido'®. Em espumas metalicas, este mesmo
efeito pode ser observado’® e em adigéo a isso, as particulas diminuem a
drenagem por aumentar o caminho do liquido pelo interior dos canais. O teor
de particulas adicionadas tem um ponto 6timo, pois a baixas concentracdes o
efeito na viscosidade & pouco pronunciado e a altas concentragbes a
viscosidade se torna muito alta, impedindo mecanicamente o crescimento das
bolhas, caso ocorra a formacéo de uma estrutura sélida durante a fase liquida
da matriz da espuma‘'?.

O aumento na viscosidade & um importante efeito da adicdo de
particulado. Entretanto, experimentos realizados em condi¢es de
microgravidade('® indicam que ha mais mecanismos envolvidos. Como a

drenagem € o escoamento de liquido pelos canais, a gravidade é a forca que
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puxa o liquido para baixo. Realizando experimentos em voos parabodlicos em
queda livre, é possivel eliminar essa forga e o efeito de drenagem, sendo
possivel assim estudar o coalescimento em separado. Experimentos realizados
com espumas de chumbo mostraram que em condigbes de microgravidade é
possivel espumar espécimes com baixo teor de particulas, que na superficie da
Terra seriam instaveis. Estes espécimes, porém, mostraram estruturas com
poucas bolhas e grande tamanho. Ja espécimes produzidos também em
microgravidade, mas contendo material particulado mostraram uma estrutura
homogénea, com poros pequenos e em grande quantidade. Constata-se assim
gue as particulas ndo sé diminuem o efeito de drenagem, mas também atuam
como inibidoras do efeito de coalescimento.

O modo com que estas particulas atuam prevenindo o coalescimento ndo
€ ainda totalmente conhecido. Supde-se que as particulas na interface gas-
liquido criam uma for¢a que se opde a contragdo do filme (chamadas disjoining
forces). Estas forgcas s&o governadas por diversos parametros como
concentragdo e composicdo quimica, além de fatores referentes aos pds
utilizados, como morfologia da superficie, forma da particula e molhabilidade
entre a particula e a matriz. Uma espuma de aluminio reforcada com alumina
pode ter sua estabilidade melhorada devido & adicio de magnésio®, que tem
por fungé&o melhorar a molhabilidade das particulas de alumina.

Estudo®” mostra ainda que em espumas com disperséo de particulas de
SIC, estas podem se acumular na interface sélido-gas, gerando uma camada
de particulas conectadas em um dos lados do poro, criando redes que se
estendem pela superficie da interface. Estas particulas poderiam gerar certa
elasticidade no filme liquido do interior do poro, impedindo sua ruptura.

O estudo do campo da estabilidade de espumas metalicas é bastante
novo e tem diversas dificuldades de realizagdo. A espumacgdo é realizada a
altas temperaturas, em geral entre 650°C e 800°C, e metais sdo opacos a
microscopia optica e eletronica. Ha necessidade de se usar outras técnicas,
como por exemplo, raios-X. O intervalo de tempo em que um canal se rompe é
pequeno, menor que 500ms. A espessura em que um canal se rompe é da
ordem de 50um®@ Além disso, a estrutura observada em cortes de
amostras é solidificada e pode ser diferente da estrutura liquida na qual

ocorrem os fendmenos de coalescimento e drenagem. Mudangas podem
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ocorrer caso as particulas forem empurradas ou puxadas pelo liquido, podendo
isso ocorrer devido as frentes de solidificagéo, tamanho das particulas, taxa de

solidificagéo entre outros fatores®",

2. Objetivos

Visto a importancia e versatilidade destes materiais, este trabalho objetiva
iniciar um estudo sobre a fabricagdo de espumas metalicas por uma rota de
metalurgia do pd. O assunto no Brasil ainda ndo é profundamente estudado:
sendo assim, este trabalho visa um entendimento inicial sobre como fazer uma
espuma metalica, identificando as particularidades e pontos de dificuldade da
rota escolhida.

Para atingir este objetivo, visou-se conhecer 0 que é uma espuma
metalica e o que se conhece atualmente sobre este material, para entdo partir
para o experimental na tentativa de reproduzir resultados ja constantes na
literatura.

O processo escolhido para este trabalho é uma variante da rota de
metalurgia do pé descrito no item 1.1.6, criado pelo IFAM (Fraunhofer Institute
for Advanced Materials), na qual a diferenciagdo esta na tentativa de criar in-
situ as particulas de reforco para estabilizagdo, através de reducédo

aluminotérmica.

3. Materiais e Métodos

3.1 Materiais utilizados
Aluminio — utilizado para a matriz da espuma.
O aluminio utilizado foi 0 p6 1221 C da Alcoa. As andlises granulométrica

e quimica estao nas tabelas 1 e 2 respectivamente.

Tabela 1 — analise granulométrica (Al 1221 C — Alcoa)
+40# | +100# | +200# | +325# | -325#

8,3 39,4 37,4 12,9 1,9
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Tabela 2 -~ Composicdo quimica (Al 1221 C — Alcoa)
Elemento | Minimo (%) | Maximo (%)

Al 99,7 -

Si - 0,15

Fe - 0,25
Outros - 0,15

Hidreto de titanio (TiH) — usado como material espumante.
Oxido de cobre (CuO — P.A.) — usado para a criacdo do reforco
particulado.

Silica (SiO2) — usado para a criacdo do reforgo particulado.

3.2 Processo proposto

O processo proposto é a producdo de espumas metalicas por uma rota de
metalurgia do pd6. Deste modo, as etapas a serem seguidas durante o
experimento sao as seguintes:

- separagao e preparagédo das matérias-primas. os pos foram separados
por peneiras a fim de selecionar o tamanho desejado. O 6xido de cobre e a
silica, por serem higroscopicos, passaram por uma etapa de calcinagao, para
remoc¢ao de agua de hidratagdo e umidade.

- compactagio: o processo de compactagéo dos pos tem por objetivo uma
melhora no processo de extrusdo, aumentando a densidade inicial da peca e
ajudando a evitar a contaminagdo e separagdo dos pds. Anterior 3
compactacéo, foi feita uma retirada de ar com uma bomba de vacuo, visando a
redugéo da possibilidade de ar preso no interior da pega, diminuindo a forca
contraria exercida pelo ar durante o processo de compactacdo, evitando
formagé&o de poros e reduzindo a oxidagao dos pds por oxigénio.

- extrus&o: a extrusdo é realizada para obter grande densificagdo do pé. A
importancia para este projeto em se alcangar valores elevados (proximos de
100%) e ter os poros restantes fechados e nado interconectados. O hidrogénio
proveniente da decomposigdo do hidreto de titénio ndo pode escapar através
de poros, pois caso contrario, a espuma ndo se forma. Outro fator favorecido
pela extrusdo é a grande forca de cisalhamento entre as particulas, que

acarretara na quebra da camada de 6xido do aluminio, expondo as particulas a
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contato direto, o que favorece a reagdo entre os pds e aumenta o teor de
material ceramico particulado. Juntamente com o processo de compactacgéo,
produz um corpo que sera chamado de precursor.

- espumacéo: é o processo final de obtengdo das espumas metalicas,
Consiste em aquecimento do material precursor até acima de seu ponto de
fusdo, e o hidrogénio da decomposi¢cdo do hidreto de titanio infla a espuma,

formando os poros, fazendo com que o material obtido tenha baixa densidade.

3.3 Plano de trabalho

Sendo que o presente projeto trabalha com a producgdo de espumas pela
rota de metalurgia do p6, seguira os passos acima citados. A complexidade do
processo nos traz diversas variaveis que podem ser estudadas. Segundo
Duarte® as variaveis podem ser classificadas segundo as etapas do processo:

- Propriedades dos p6s: distribuic&o granulométrica, forma, composicéo
quimica;

- Mistura: Agente expansor (tipo e porcentagem), misturador, paradmetros
da mistura (carga de alimentagdo, tempo e velocidade de mistura);

- Compactagéo: Método (prensagem, extruséo), temperatura, presséo,
tempo, matrizes utilizadas;

- Expansdo: forno, moldes, condi¢des de expansdo (temperatura,
velocidade de aquecimento, atmosfera).

Pretende-se estudar em especial as variaveis relacionadas as
propriedades dos p6s e mistura.

Os materiais e métodos utilizados estdo sumarizados na tabela a seguir:
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Tabela 3 — dados dos materiais e parametros dos processos

Materiais
Substéancia Granulometria
Aluminio (Al) <120 um (-100#)

Hidreto de titanio (TiH) < 45 um (-325#)
Oxido de Cobre (CuO)

Silica (SiOy) 45 ym < SiO2 < 53 pm (-270#, +325 #)
Processo
Etapa Detalhes

Calcinagao do CuO e SiO; |2 Horas a 300°C em forno a ar
400 MPa a 250°C - Vacuo de ~ 2,5.107

Compactagéao mbar
~240 MPa a 250°C — Velocidade ~ 1,5
Extruséo mm/s

Forno tubular com atmosfera de argénio, a

Espumacéo ) )
10litros/min. 700 e 800°C.

As variaveis relacionadas a compactagao ndo serio alteradas, pois todos
os experimentos ser&o realizados na mesma prensa e na mesma matriz. A
temperatura serad mantida a 250°C para compactagdo e extrusdo. A
temperatura da compactacdo € a maxima alcangada pelo forno durante a
compactagao, pois durante a mesma ha o sistema de refrigeracdo dos o-rings
de vedag&o do vacuo. A temperatura de extrus&o foi escolhida por estar entre
temperaturas tipicas destes processos e abaixo da temperatura de
decomposi¢cdo do hidreto de titanio. As pressdes utilizadas também serdo
mantidas constantes, a 400MPa na compactacéo e 240 MPa na extrusio.
Estes valores s&o tipicos destes processos, além de ja terem sido usados em

um trabalho anterior, com a mesma matriz e prensa, na producéo de corpos de

matriz de aluminio®?,
3.4 Equipamento utilizado

Para a realizagdo dos processos de compactagéo e extrusdo foi utilizada

uma prensa com adaptagOes feitas para receber um forno para aquecimento,
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possibilitando um processo de compactagdo e extrusdo a quente. A figura 09
mostra o equipamento utilizado (ver anexo A para maiores detalhes dos corpos
de compactacgdo e extrusgo). Antes da utilizagéo, foi realizada uma calibracdo

nos equipamentos a serem utilizados.

Figura 09 — Equipamento de compactacgéo e extrusio

3.4.1 Calibragao da prensa

Para a utilizagado da prensa, foi realizada previamente uma calibrago,
visto que o equipamento j& estava ha cerca de dois anos sem utilizacdo.
Utilizando-se de um dinamdmetro, foi construida uma escala que relaciona o
indicador da prensa com o valor real. A escala do dinamdmetro é dada por uma
tabela, na qual relaciona-se a forga exercida com uma escala de distancia em
um micrometro. A tabela 4 mostra a tabela da escala fornecida pelo

dinamdmetro, e o grafico 1 mostra o grafico da tabela 4:

Tabela 4 — tabela fornecida junto do dinamémetro

Tonelada-for¢ga |Kilonewtons | Distancia
5 49,033 3,002 |

10 98,067 6,000

15 147,100 | 8,986

20 196,133 | 11,970

25 245166 | 14,940

30 294200 | 17,910

35 343,233 | 20,880

40 392,266 | 23,850

I 45 441299 | 26,810

50 490,333 | 29,780

23



1 tonelada-for¢a = 1000 kgf
1 kgf = 9,80665N

Escala do Dinamdmetro
600
500
! y = 16,488x - 0,9292 /
c 400 —
(o] /
E 300 /
°
¥ 200 /
100 - /
0 T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30
Distincia

Gréfico 1 — Escala do dinamémetro

Com o dinamdmetro foi realizada entéo a afericdo da prensa, e os dados

obtidos estédo apresentados na tabela 5 e no gréfico 2 abaixo:

Tabela 5 — resultados da afericio da prensa

35

Marcagéao da prensa Distancia
Tonelada- _ Medida N° | Medida N° _ o
forca Kilonewton 01 02 Medida N° 03 | Média
3 29,420 4,092 4,825 4,860 4,592
6 58,840 5,545 5,376 5,355 5,425
9 88,260 7,060 6,910 6,985 6,985
12 117,680 8,672 8,519 8,609 8,600
15 147,100 10,310 10,191 10,209 10,237
18 176,520 11,785 11,840 11,809 11,811
21 205,940 13,396 13,420 13,420 13,412
24 235,360 14,981 15,001 15,080 15,021
27 264,780 16,620 16,758 16,870 16,749
30 294,200 18,361 18,365 18,420 18,382
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Kilonewton

33 323,619 19,821 19,900 20,010 19,910
36 353,039 21,501 21,610 21,685 21,599
39 382,459 23,242 23,361 23,460 23,354
42 411,879 24,785 24,908 25,002 24,898
45 441,299 26,415 26,645 26,770 26,610

500 -

450
400
350
300

250 +

200
150
100

50

Afericdo da Prensa

y = 18,277x - 41,945

15

Distancia

Gréfico 2 — Aferigdo da prensa
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Usando-se agora a equagao obtida no grafico 1 e os dados da tabela 4,

podemos relacionar os valores medidos na prensa com o real valor da forca

exercida, fazendo assim a aferigdo da prensa:
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Afericdo da prensa

400

y = 0,9013x + 37,101
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Gréfico 3 — relacéo entre os valores medidos (prensa) e reais (dinamometro)

500

Para facilitar a utilizagdo, construimos um grafico indicador da prensa por

pressao exercida. Como a area do corpo € fixa, valendo-se da relacdo presséo

= forga/area, podemos relacionar a for¢a medida no medidor da prensa com a

pressao exercida no corpo:

Area

do corpo de prova: 7,069 cm? = 7,069x10™ m?

Tabela 6 — correlacéo entre o indicador da prensa (em toneladas-forga) e a pressdo exercida

no corpo de prova (MPa)

Kilonewtons presséo = forga/area| Toneladas-forca
(MPa) (Valores da prensa)
74,784 105,79 3
88,518 125,22 6
114,239 161,61 9
140,868 199,28 12
167,858 237,46 15
193,811 274,17 18
220,208 311,51 1
246,737 349,04 24
275,228 389,35 57
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302,153 427,43 30
327,347 463,07 33
355,195 502,47 36
384,132 543,4 39
409,589 579,42 42
437,816 619,35 45

Relagao indicador da prensa - pressao exercida

700 -

600 o

500 / ;

y = 12,504x + 52,485

400

- /

100 2

0 - T T T T T . T T 1
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50

Pressao exercida (MPa)

Valores do indicador da prensa (Tonelada Forga)

Gréfico 4 — correlagéo entre o indicador da prensa (em toneladas-forga) e a pressdo exercida
no corpo de prova (MPa)

Com isso podemos ter um comparativo entre o valor que esta sendo lido

no indicador da prensa e a presséo que estamos exercendo sobre o corpo de

prova.
3.4.2 Calibrag@o do forno de aquecimento da prensa

Para a calibragéo do forno de aquecimento lateral, foi adotado o seguinte
procedimento:

- enchimento de uma capsula de extrusdo com aluminio em pé puro,
material que compde a matriz da espuma e a quase totalidade da mistura.
Como se utilizaram diferentes misturas é inviavel a calibracdo para cada uma
delas, utilizando-se o aluminio puro como aproximacao:

- colocagao de dois termopares tipo K: um dentro da capsula de extrusao,
enterrado no p6 de aluminio e outro em orificio lateral & matriz de extruso,

onde serd colocado o termopar para acompanhamento da temperatura no
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momento da compactagao e extrusao. Este procedimento foi adotado para o
conhecimento da diferenga entre a temperatura lida e a temperatura no corpo a
ser compactado/extrudado.

- elevacdo da temperatura até 300°C. Esperou-se a estabilizacdo da
temperatura, e a diferenca notada foi de 20°C para menos no orificio do

termopar.

4. Resultados e Discussao

Sabe-se que espumas metalicas necessitam da adicdo de material
particulado para estabilizagdo. Este trabalho propde a criagdo in situ destas
particulas, através da reagdo aluminotérmica entre 0 aluminio da matriz e o
oxido de cobre ou silica adicionado. As particulas que nao reagirem também

contribuirdo para a estabilidade por também serem material particulado.

4.1 Experimento preliminar

Um experimento prévio foi realizado, onde o material precursor foi
produzido através de compactacio, sem a realizagcdo do processo de extruséo.

O pé de aluminio foi peneirado entre peneiras de 100# e 115# (120 — 150
pm). O po de hidreto de titanio foi peneirado entre 270# e 325# (45 — 53 um).
Os valores e a relagdo entre eles foram escolhidos por serem proximos a

dados da literatura, onde Kennedy™® utilizou os seguintes valores para os pos:

Tabela 7 — valores de distribui¢do do tamanho de particulas e parametros utilizados, de
literatura, para espumas produzidas por compactacéo

material purezal Do Dso Dgo Dmodal

Al 99-9 20 67 160 90

TiH, 99-9 11 33 78 47

Mistura Aluminio puro contendo 0,6% de TiH2

Press&o de compactagao 400 Mpa
Temperatura de
; 800° C em forno a ar, pré-aquecido
espumacao

A pressao utilizada foi de 400 MPa. Posteriormente foi colocado no forno

a vacuo para espumagcédo durante 1 hora a 650°C. Esta tentativa, porém, ndo
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foi bem sucedida, visto que n&o foi observada espumacio. Para a verificagédo
se 0 motivo do ndo aparecimento do resultado esperado foi uma temperatura
muito baixa, um novo tratamento a 800°C foi realizado, durante uma hora. O
novo tratamento também n&o obteve efeito.

A peca foi observada em microscospio 6ptico, e a observagdo mostrou
pequenas formagdes alaranjadas, provavelmente compostos de Al-Cu. As
possiveis causas dos resultados negativos foi a baixa densificagdo da peca, o
que levou ao escape do gas. No segundo tratamento, ndo havia mais gas para

espumacao.

4.2 Experimentos com compactag¢ao seguida de extrusdo

Foram realizadas um total de seis extrusdes, buscando-se a composicio
e temperatura ideais para a produgdo de espumas metalicas. Destas, duas nao
resultaram em espumacdo, mas foram importantes por fornecer importantes
dados sobre a estrutura destes materiais. A tabela a seguir apresenta um
resumo dos experimentos, ordenados em ordem cronoldgica de realizagéo, que

serdo discutidos em detalhes a seguir.

Tabela 8 - Sumario das extrusdes realizadas

. Composigao (em Temperatura
Extrusao peso) de espumagcio Resultado

— 100 —_ 10

01 Al-10 4".?# 0-1% 800 °C N&o espumado

02 Al - 3% TiH 800 °C Espumado, porem

instavel

_Fo __no

03 | AI-S /"T?'jo 2% 800 °C N&o espumado
—_ 10 Qi) _ 00

04 Al = 1% 810, = 2% 800 °C Espumado
40/ Qi(). _ DO

05 Al=1 /OT?ll-loz 2% 700 °C Espumado
40 Y

06 Al-1 /“T?lffo 2% 700 °C Espumado

As figuras 10 mostra o aspecto geral dos corpos antes e depois da
extrusao
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(a)

Figura 10 — (a) (esquerda) corpo compactado (direita) réplica do copo que continha o p6.
(b) corpo extrudado (extrusao n°02)

Apds a extrusao, 0s corpos para espumacao foram preparados cortando-
se a barra extrudada em cilindros de 10 mm de altura por 10 mm de diametro,
colocadas sempre em forno pré-aquecido em uma barca de aco.

A extrusao n° 01 foi realizada como uma primeira composicao “teste” para
a extrusdo. Mostrou-se ineficaz € n&o apresentou espumacao, apenas uma
leve deformagdo no corpo de prova. Para a verificagido da eficacia do agente
espumante, foi feita uma amostra sem a adigao de material ceramico (extrusao
n® 02) e com teor mais elevado do mesmo. Verificou-se assim que o problema
nao residia no agente espumante, pois este corpo mostrou espumacio. A
espuma, porém é altamente instavel, sendo possivel observar claramente a
ruptura das bolhas na superficie dentro do forno pela observacido de faiscas
amareladas saindo do corpo devido a queima do hidrogénio.

Uma vez verificado o funcionamento do agente espumante, partiu-se para
uma nova composig&do, com um teor reduzido de 6xido de cobre (extrusdo n°
03). Esta composicéo, no entanto também se mostrou ineficaz, com o corpo
apresentando aspecto similar a extrusdo n°01. A figura 11 mostra os aspectos

destes experimentos:
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1 minuto 2 minutos 3 minutos 4 minutos

%

— —

) 1cm
(c) (d)
Figura 11 — Primeira linha: extrusdo n°01 (a) corpo apos tratamento no forno (b)corte
Segunda linha: extrusdo n°02 (c) Corpos em diversos tempos (d) detalhe da superficie
do corpo de 3 minutos

Observa-se na figura 11 que a extrusdo n°02, que n&o contou com adicao
de particulas mostrou-se bastante rapida, com intervalo entre 0 comeco da
espumacao e total colapso inferior a dois minutos. Na figura 11(d) observa-se o
detalhe da superficie do corpo que permaneceu trés minutos no forno,
mostrando bolhas estouradas devido ao hidrogénio que subiu & superficie.

A figura 12 mostra analise por microscopia eletrénica de varredura (MEV)

dos corpos de extrusdo n® 01 e 03, apds tratamento no forno.
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Figura 12 -~ MEV das amostras da extrusdo n°01 (primeira linha) e n°03 (segunda linha)
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Para a amostra da extrusdo n°01, a analise por EDS mostrou a formacéo
de cdmpostos intermetalicos e alumina formando uma rede através de toda a
amostra. Pequenas regides de cobre também foram observadas por toda a
amostra. Na figura 12(b) pode-se observar o detalhe de que se encontram
trincas na regido de alumina, 0 que se constata em todas as ocorréncias de
alumina. Na amostra da extrusdo n°03 observa-se a formagdo dos mesmos
compostos e estrutura similar. Devido ac menor teor de CuO na composicéo, a
rede de alumina foi menos pronunciada, como constatado na figura 12(d), onde
analise por EDS mostrou uma certa concentragéo de oxigénio.

Pela observacdo da rede de alumina e compostos intermetalicos
formados, formulou-se a hipétese de que o efeito responsavel pela ndo
espumagio das extrusdes n°01 e 03 era a concentragdo de CuO em valores
demasiado concentrados, que estavam levando & formagdo de um rigido
esqueleto ceramico, impedindo mecanicamente a expansao da espuma. Com
esta observagdo, novas tentativas foram realizadas, agora baixando o teor de
adi¢do de Cuo e SiO;, para 1% em peso.
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A extrusdo n°04 foi realizada fazendo-se a substituicdo do dxido de cobre
por silica, para testar se este novo material traria melhores resultados, além da
redugcdo da concentragdo. Este experimento se mostrou eficaz, de onde foi
obtida uma espuma de aluminio com uma densidade em torno de 0,5 g/cm?
(para o tempo de 3 min e 30 seg), com uma distribuicdo de poros homogénea.
A espumacao foi bastante rapida, ocorrendo um maximo em 4 minutos. Para a
obtengdo de um melhor controle da evolugdo da espuma, foi testada mesma
composigdo, porém a uma temperatura mais baixa. Conseguiu-se assim uma
evolugdo mais lenta, com o maximo de expansido em 8 minutos. O volume de
expans&o observado foi 0 mesmo em ambas as extrusdes. Na figura 13(b)
podemos ver como o colapso da espuma da extrusao n°04 é rapido, com uma
diferenga de 30 segundos leva ao coalescimento da espuma, formando

grandes bolhas e formando uma estrutura irregular.
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Figura 7 — (a) evolugdo da espumacéo da extrusdo n°04 (b) amostra em corte da extrusdo n°04
para os tempos de 3min e 30 seg e 4 min (c) evolugio da espumacio da extrusao n°05
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As extrusdes n°04 e 05 mostraram que o teor de material particulado deve
ser baixo. Assim, para confirmar esta hipotese, uma nova extrusdo com CuO
foi realizada para se comparar com as extrusdes n°01 e 03, com um teor similar
aos experimentos com silica, ou seja, com adicdo de 1% em peso de CuO.
Como nas extrusfes n°04 e 05 a temperatura de 700°C mostrou possibilitar um
melhor controle do processo, esta temperatura foi escolhida para a espumacgéao
das amostras da extrusao n°06 (Figura 14). Esta nova composi¢do se mostrou
eficaz, produzindo espécimes com o mesmo volume da extrusdo n°05 e

densidade aproximada de 0,5 g/cm? (para o tempo de 8 min).

6 min emin 7 min 7 min
0 seg

>in 10 min 14 rﬁin

7 min 7 min(bC)SO seq 8 min

Figura 14 — (a) evolugdo da espumagio da extrusédo n°06 (b) corte mostrando a estrutura da
espuma para diferentes tempos

A microestrutura de amostras das extrusdes 05 e 06 foram observadas
em microscopio Optico (Figura 15), que mostrou como as particulas se
distribuem pela estrutura. As particulas aparecem como inclusdes, aparecendo
de forma homogénea nas bordas de Plateau e nos canais. Quando aparecem
em canais, as particulas formam uma deformagdo em volta de si, formando
uma espécie de gomo, sendo uma possivel indicagdo da interagdo entre a

matriz e as particulas.
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Figura 15 — Primeira linha: extrusdo n°05 — 8 minutos.
Segunda linha: extrusdo n°05 - 9 minutos.
Terceira linha: extrusdo 06 — 7 minutos e 30 segundos.
Quarta linha: extrusdo n°06 - 8 minutos

Da figura 15, podemos retirar as seguintes informacgdes:

- Primeira linha: extrusdo n°05 — 8 minutos: (a) Borda de Plateau,
mostrando em seu centro uma bolha menor. Isso mostra a estrutura
tridimensional da espuma, onde a borda de Plateau é o encontro de quatro
bolhas. A estrutura circular interna a esta bolha deve-se ao empastamento no

momento do corte, que ao lixar foi removida a parte superior, deixando esta
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estrutura circular. (b) Distribuicdo de particulas dentro de um canal. Observa-se
gue nao ha uma preferéncia por aglomeragao nas interfaces gas-solido ou pela
parte interna, com as particulas aparecendo em ambos os locais. (c) Detalhe
de particula inclusa em um canal, onde pode se observar uma deformacéo na
estrutura do canal, no sentido de acompanhar o contomo da particula.

- Segunda linha: extrusdo n°05 — 9 minutos: (d) e (e) canais com incluséao
de particula (f) Detalhe de formagGes encontradas nos canais. O formato
irregular indica uma provavel reagao entre os componentes da espuma

- Terceira linha: extrusao n°06 — 7 minutos e 30 segundos: (g) borda de
Plateau mostrando inclusdo de particulas e uma bolha (h) detalhe de particula
no canal, mostrando a deformagdo local (i) aspecto da microestrutura da
espuma

- Quarta linha: extrusdo n°06 — 8 minutos: (j) distribuicdo de particulas no
interior do canal (k) detalhe mostrando uma fase de forte coloragdo alaranjada,
sendo provavelmente cobre puro. Essa formagéo é bastante rara, sendo pouco
encontrada na amostra analisada (I) borda de Plateau, mostrando o aspecto
microestrutural.

A andlise destas amostras mostrou que ndo ha uma localizacéo
preferencial das particulas, pelo interior ou pelas interfaces da espuma. Nio foi
observado, porém particulas semi alocadas na parte solida, exatamente na
interface. Deve-se considerar ainda que estas particulas podem ter sido
arrancadas no processo de corte e polimento, uma vez que os canais tém
tamanho bastante reduzido e a matriz de aluminio & bastante fragil a esses
processos. Outro fator a ser considerado € a representatividade da area
analisada, uma vez que uma espuma tem elevada area superficial e somente
uma segao foi observada, que contabiliza uma area bastante reduzida.

Uma analise por MEV (Figura 16) das amostras acima representadas em

microscopia Optica mostrou mais detalhes da microestrutura:
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Figura 16 — MEV da amostra da extrusdo n°05 — 8 minutos

As particulas claras observadas na figura 16(a) foram detectadas por EDS
como sendo de titdnio. Como se trabalhou com hidreto de titanio e o hidrogénio
é um elemento ndo detectavel em EDS, conclui-se que as particulas séo de
hidreto de titdnio n&o reagido. A camada que circunda estas particulas, em
detalhe na figura 16(b) € de intermetalico aluminio-titdnio, mostrando uma
frente de reagdo. Estas particulas se mostraram tanto na estrutura (figura
16(a)) quanto nos canais (figura 16(c)). As particulas de silica sdo de dificil
identificagdo por ndo apresentarem contraste com o aluminio devido a
proximidade de peso molecular, mas foram encontradas na matriz, n&o

mostrando sinal de reacao (figura 16(d)).
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Figura 17 — MEV de amostra da extrusdo n°05 — 9minutos

~ A diferenga no tempo de residéncia no formo da amostra da figura 17 com
a amostra da figura 16 mostra uma redugéo no tamanho das particulas de
hidreto de titanio, como podemos comparar as figuras 16(a) e 17(a) e também
16(b) com 17(b). Ha também formagao do intermetélico em torno da particula.
A figura 17(c) mostra as particulas dentro dos canais.

A figura 18 mostra os experimentos da extrusdo n°06, que usou 6xido de
cobre ao invés da silica. Nota-se novamente as particulas de hidreto de titanio
(Figura 18(a)) e além destas, € possivel notar uma rede formada na estrutura
(Figura 18(a) e 18(b)). Esta rede contém cobre, proveniente provavelmente de
liquido eutético que assume essa configuragéo durante a solidificagio. Imagem
em detalhe da rede na figura 18(c). A estrutura dos canais se mostrou similar

as amostras da extrusdo n°05 (Figura 18(d)).
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Figura 18 — MEV da amostra da extrusdo n°06 — 7minutos e 30 segundos

Na figura 19 podemos observar que a rede formada pelos intermetalicos
com cobre também se forma, além da presenca das particulas de hidreto de
titanio (Figura19(a)). A rede é observada em detalhes na figura 19(b). A figura
19(c) mostra a particula de hidreto de titanio (esquerda, maior) e de
intermetalico aluminio-cobre (direita, menor). Na figura 19(d) podemos ver a

presenca do hidreto de titanio nos canais.

39



Figura 19 — MEV das amostras da extrusdo n°06 — 8minutos

Pela andlise da microestrutura por MEV das amostras que mostraram
mais estabilidade e espumabilidade (extrusdes n°05 e 06) podemos observar a
presenca de particulas de hidreto de titanio ndo-reagido em grande quantidade,
e sua localizagao tanto na estrutura quanto nos canais.

Nas amostras analisadas por MEV, né&o foi possivel observar a formagao
de alumina. Fazendo andlises por EDS em grandes areas observava-se uma
pequena concentracdo de oxigénio, porém em estequiometria diferente da
alumina. O que se pode supor € que o contetido formado seja muito pequeno
devido a baixa quantidade de 6xidos adicionados.

5. Consideragoes futuras

O completo entendimento das espumas metalicas ainda ndo é uma
realidade. O presente trabalho visou uma modificagéo na rota de metalurgia do
po, através da criacdo in-situ do particulado pela reagéo aluminotérmica. Como
a alumina pretendida n&o foi explicitamente observada, direges para futuras
pesquisas sdo agora apresentadas, visando facilitar a ocorréncia da reacao

aluminotérmica.
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Uma possibilidade € o uso de ativacdo dos pds através de moagens.
Sabe-se que p6s moidos por determinados periodos podem exibir um
comportamento de reagdo fora do equilibrio devido ao aumento de energia de
superficie do pd pelas sucessivas deformagdes durante a moagem. Pode-se
entdo moer os pos de alumio e dos dxidos até antes de ocorrer a reacéo entre
eles e coloca-los no forno para o processo de espumagio. Assim, a moagem
poderia fazer com que a reagao aluminotérmica acontecesse em periodos de
tempo mais curtos. Um contratempo operacional que poderia ocorrer é o
empastamento do aluminio nos jarros de moagem, sendo necessarios tempos
mais longos de moagem. Estes longos periodos de moagem, porém, podem
levar o p6 a reagir aluminotermicamente durante a moagem.

Outra possibilidade € um tratamento térmico no agente espumante visando a
formac&o de uma camada de Oxido que retardaria a decomposicdo o mesmo.
Com isso, poderia haver um aumento na temperatura de espumacéo,
possibilitando a ocorréncia da reag&o entre o aluminio e o 6xido. A patente
FORMGRIP'® usa desta idéias, mas aplicada na rota de metal liquido. A figura

20 mostra o ganho de temperatura devido ao processo de oxidagdo.

Sem tratamento
Oxidado por 24h (400°C)

— — Oxidado por 24h (400°C) + 1h (500°C)
--------- Oxidado por 24h (400°C) + 3h (530°C)

Perda de massa (%)

15 | 1 L 1 I
400 450 S00 550 600 650 700

Temperatura (°C)

Figura 20 — Ganho de temperatura com a oxidagdo do agente espumante'™
6. Conclusdes

» O metodo de producéo de espumas metalicas por metalurgia do po foi
reproduzido com sucesso. As amostras que apresentaram as melhores
estruturas mostraram uma densidade de 0,5g/cm?.
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e As particulas se apresentaram por toda a estrutura da espuma, ndo
sendo notada a preferéncia pela superficie solido-gas ou pelo interior da
estrutura.

e Foi observada grande quantidade de hidreto de titanio nao reagido,
havendo possibilidade de se diminuir o teor usado.

¢ A estabilidade foi garantida pelo efeito de particulado na estrutura do
material. A alumina que se pretendia produzir in situ n&o foi observada em
microscopia eletrénica de varredura, embora haja evidéncias de redugdo
aluminotérmica do 6xido de cobre, devido a presenca de liquido interdendritico.

Observou-se a predominancia de formas intermetalicas ao invés de alumina.

42



7. Referéncias bibliograficas

01. DEGISCHER, H. P., KRISZT, B. Handbook of Cellular Metals: Production,
Processing, Applications. Weinheim: Wiley-Vhe, 2002. 392p.

02. BANHART, J. Manufacture, characterisation and application of celiular
metals and metal foams. Progress in Materials Science, Bremen, v.46, p.559-
632, 2001.

03. IRRETIER, A. BANHART, J. Lead and lead alloy foams. Acta Materialia
Bremen, v.53, p.4903-4917, 2005

04. ASAVAVISITHCHAI, S. SLATER, D. KENNEDY, A. R. Effect of bonding
strength on the energy absorption of Al foam-filled cylindrical tube. Journal of
Materials Science, Nottingham. v.39, p.5873-5875, 2004.

05. XIE. S, EVANS, J.R.G. High porosity copper foam. Journal of Materials
Science London, v.39, p.5877-5880, 2004.

06. CLAAR, D, YU, C.J,, HALL, I, BANHART, J., BAUMEISTER, J., WEBER,
M., SEELIGER, W. Ultra-lightweight Aluminum Foam Materials for Automotive
Applications. International Journal of Powder Metallurgy, v. 36, p. 51-73, 2000.

07. SCHWINGEL, D., SEELIGER, H.W., VECCHIONACCI, C., ALWES, D,
DITTRICH, J. Aluminum foam sandwich structures for space applications. Acta
Astronautica, v. 61, p. 326-330, 2007.

08. COOKSON, E. J., FLOYD, D. E., SHIH, A.J. Design, manufacture, and
analysis of metal foam electrical resistance heater. International Journal of
Mechanical Sciences, v. 48, p. 1314-1322, 2006.

08. Catalogo Alporas — Shinko Wire Co. Ltd. Disponivel em http://www.shinko-
wire.co.jp/product/alporas-eng.pdf

10. SOSNICK, B. Process for making foamlike material. US Patent 2434775, 20
Janeiro 1948.

11. BANHART J. Manufacturing Routes for Metallic Foams. JOM-The Member
Journal of The Minerals, Metals & Materials Society. v. 52 (12), p.22-27, 2000.

12. GERGELY V.; DESGISCHER H.P.: CLYNE T.W. Recycling of MMCs and
production of Metallic Foams. Comprehensive Composite Materials. v. 3, p.
797-820.

13. GERGELY V.; CLYNE B. The FORMGRIP Process: Foaming Reinforced

Metals by Gas Release in Precursors. Advanced Engineering Materials, v.4
p.175-178, 2000.

14. KITAZONO, K, SATO, E., KURIBAYASHI, K. Novel manufacturing process

of closed-cell aluminum foam by accumulative roll-bonding. Scripta Materialia,
v. 50, p. 495-498, 2004.

43



16. SONG, Z. L. MA, L. Q. WU, Z. HE, D.P. Effects on cellular structure of

foamed aluminum in foaming process. Journal of Materials Science, Beijing, vol
35. p. 15-20, 2000.

16. WUBBEN, T. STANZICK, H. BANHART, J. ODENBACH, S. Stability of
metallic foams studied under microgravity. Journal of Physics: Condensed
Matter, Bremen, vol 15. p. 427-433, 2003.

17. BABCSAN, N. LEITLMEIER, D. BANHART, J. Metal foams — high
temperature colloids Part I. Ex situ analysis of metal foams. Colloids And
Surfaces A, Berlin, vol 261. p. 123-130, 2005.

18. ASHTANA, R. Solidification processing of reinforced materials. Trans Tech
Publications, 1998.

19. DUARTE, |. BANHART, J. A study of aluminium foam formation — kinetics
and microstructure. Acta Materialia, Bremen, v. 48, p. 2349-2362, nov. 1999.

20. ASAVAVISITHCHAI, S. KENNEDY, A.R. The effect of Mg addition on the
stability of Al-AlbO3; foams made by a powder metallurgy route. Scripta
Materialia, Nottingham, vol. 54 Issue 7. p. 1331-1334, 2006.

21. HAIBEL, A, RACK, A,, BANHART, J. Why are metal foams stable?. Applied
Physics Letters, v. 89, 2006.

22. BANHART, J. STANZICK, H. HELFEN, L. BAUMBACH, T. Metal foam
evolution by synchrotron radioscopy. Applied Physics Letters, Bremen, vol. 78.
p. 1152-1154, 2001.

23. DUARTE, I. Sub-actividade 2.3 — Espumas Metalicas — INETI. 21p.

24. BUSO, S. J. Estudos dos efeitos da composigao quimica e da conformacao
mecanica na cinética de recristalizagdo de ligas Al-Mg-Zr. 2004. Instituto de
Pesquisas Energéticas e Nucleares, Sdo Paulo, 2004.

25. KENNEDY, A. R. Effect of compaction density on foamability ofAl-TiH2
powder compacts. Powder Metallurgy, vol 45. p.75-79, 2002

44



ANEXO A

Desenho esquematico da compactacdo e da extrusora e fotos (exceto

sistema de refrigeracao e vacuo).
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