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Resumo

Compésitos de matriz metdlica (CMMs) apresentam propriedades
mecdnicas interessantes por serem diferentes tanto das da matriz como dos
reforgos. CMMs com matriz de ligas de Al reforgados por particulas de SiC
destacam-se por apresentarem baixo custo de matéria-prima e processamento,
além de boa resisténcia mecénica aliada a baixas densidades.

Este trabalho discute a produgdo de compésitos pelo método de
Infiltragdo-Solidificagdo Difusional (ISD), um novo processo proposto pelos
M. Eng. Humberto Naoyuki Yoshimura e pelo Prof. Dr. Hélio Goldenstein
envolvendo técnicas de metalurgia do pd, infiltragdo e solidificagdo
difusional.

Corpos de prova pré-formados de SiC e aluminio foram infiltrados pela
liga eutética Zn-4Al-1Cu. Os compositos produzidos foram preparados
metalograficamente e analisados por microscopia dptica e eletronica de
varredura (MEV) sendo determinadas as fragdes volumétricas de SiC e as
fases presentes na matriz.

Durante o decorrer do projeto pardmetros importantes como
granulometria dos pés utilizados, pressdo de compactagdo dos péds e
temperatura e pressdo de infiltrag8io foram alterados, produzindo compdsitos
com diferentes caracteristicas que foram devidamente analisados.

Por fim foi criado um programa de computador que, para uma dada
mistura inicial de pés e uma composi¢édo de liga metalica infiltrante, calcula a
composi¢do média final esperada da matriz metdlica bem como a fragéo
volumétrica de reforgo contida. Desta maneira pode-se, variando-se as
fragdes de mistura dos pds iniciais € o nivel de compactagdo da mesma,
prever a composi¢do quimica final da matriz metdlica e a fragdo final de

refor¢co do compdsito, antes mesmo de se realizar a produgdo.
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1. Introducio

Os Compoésitos de Matriz Metalica (CMMs) sdio uma classe de
materiais que utilizam o principio de adicionar uma ou mais fases 4 uma
matriz metélica continua de modo a produzir um material que tenha as
caracteristicas desejaveis, distintas das do metal e do reforgo.

Nos dltimos anos vem crescendo o interesse pelos compdsitos de
matriz metédlica em todo mundo. Novos processos de fabricagio e novas
utilizagbes surgem constantemente e hoje ji encontramos esses materiais
sendo utilizados na industria automobilistica, militar, esportiva e aeroespacial
para a fabrica¢do de componentes de alto desempenho.

Esse interesse se deve principalmente ao fato de se poder obter
materiais com melhores propriedades mecédnicas que os materiais
convencionais de engenharia. Os compdsitos de matriz metilica podem
apresentar melhoras em caracteristicas como resisténcia a fadiga, resisténcia a
fluéncia, resisténcia a abrasdo, estabilidade térmica e dimensional, elevada
dureza, elevada resisténcia mecénica aliada a baixas densidades, capacidade
de amortecimento de vibragSes mecénicas, elevado médulo de elasticidade,
entre outras.!*?

Os CMMs podem apresentar uma ou mais fases de reforgo, que podem
estar na forma de fios e fibras (continuas ou descontinuas ), ou na forma de
“whiskers” e particulas. Essa grande variedade de combina¢Bes possiveis
entre tipo de metal da matriz, natureza, forma e tipo do reforgo, aliado a rota
de fabricagdo possibilita obter uma ampla faixa de propriedades e aplica¢des
para os compdsitos.

Em particular os compésitos de matriz de aluminio com reforgo de

carbeto de silicio particulado (SiCp) tem figurado como 4rea de grande
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A adigdo de fragdes volumétricas controladas de SiCp & uma matriz de
Aluminio aumenta significativamente propriedades como a resisténcia ao
desgaste, o mddulo de elasticidade, a dureza, a resisténcia mecéanica a
elevadas temperaturas e reduz o coeficiente de dilatagio térmica do material;
praticamente sem apresentar alteragSes em caracteristicas desejaveis do Al
puro como baixa densidade e elevada condutibilidade térmica e elétrica./'¥

Deste modo os compdsitos de matriz metélica de aluminio reforgados
com carbeto de silicio podem, para certas aplicagdes, competir com materiais
tradicionais de engenharia como os ferros fundidos ou alguns tipos de agos.

A tabela 1 mostra algumas das aplica¢Bes de compdsitos de matriz
metalica Al / SiCp.

Tabela 1: Aplicagdes de compdsitos de matriz Al com reforgo de SiC

=— o8 N - _ LAISSSDERES _ IB-Saises I BEw

-Zut(_)mobilisﬁca Dmco; de freio e tambores de freio, insertos p;ra

pistdes e camisas, eixos de transmissio.

Militar Perfis extrudados, chapas para blindagem,
componentes estruturais.

Aeroespacial |Perfis extrudados, carcagas leves de alta

resisténcia, flaps

Esportiva Discos de freio, quadros e engrenagens para
bicicletas, tacos de golfe, raquetes de ténis,

mastros para barcos de iatismo.

A figura 1 mostra uma aplica¢do de compdsito Al / SiC na industria de
produtos éticos, as regides superior e inferior da pega sdo produzidas em
compdsito Al-40% SiC, que apresenta baixo coeficiente de dilatagdo térmica,
permitindo reduzir as distorgdes térmicas da peca final durante o
funcionamento. A pe¢a em questdo € um suporte de um sistema de espelhos

de precisdo.
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Fig 1: Sistema suporte dtico produzido com componentes em compdsito
para reduzir as distor¢ées térmicas ™9

1.1. Processos de fabricacdo de CMMs

Nos ultimos anos inimeras técnicas de produgdo de CMMs foram
desenvolvidas, utilizando principios de metalurgia do pd, conformagéo
mecanica ¢ metalurgia liquida.

As técnicas de metalurgia do pé envolvem a realizagdo de uma mistura
de pds metalicos e cerdmicos seguida de compactagio e sinterizagdo para
obter-se o compdsito final.

A produgdo dos CMMs pode ser feita por conformagio mecénica
(extrusdo) de pods, ou ainda por técnicas de metalurgia liquida. Dentre as

técnicas de metalurgia liquida destacam-se:*>

1.1.1, Fundi¢cdo em Areia
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A técnica de fundigdo em areia é muito semelhante as técnicas de
fundicdo de outros metais como o ferro fundido ou o zinco. No caso de
compositos Al / SiC o reforgo é adicionado a matriz antes do vazamento no
molde ¢ deve ficar sob constante agitagdo de modo a impedir que ocorra
segregacdo gravimétrica do mesmo.

A mistura Al / SiC também nfo pode ser colocada em desgaseficadores
com gas inerte pois ocorre flotagdo das particulas de SiC.

A técnica de fundigdo em areia apresenta um baixo custo de produgéo
de pegas, porém existe o inconveniente de ocorrer segregagdo do material de
refor¢o para regides interdendriticas durante a solidificagdo. Pode ocorrer
também contaminag@io com material do molde no produto final.

Essa técnica de produgfio € geralmente recomendada somente para
pecas de baixa responsabilidade ( ndo estruturais ), geralmente para uso

tribolégico.
1.1.2. Fundi¢cdo em Molde Metdlico

A técnica de fundi¢o em molde metalico consiste em fundir um lingote
de material composito diretamente em um molde de metal, produzindo-se a
peca de material compoésito desejada.

Essa rota apresenta maior taxa de extragdo de calor na solidificagdo
que a anterior, portanto gera uma microestrutura mais refinada na pega
fundida e uma distribui¢do menos segregada no compésito produzido, com
conseqiiente elevagéo das propriedades mecénicas.

E uma rota que apresenta baixo custo de produgdo de pegas e boa

produtividade.
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1.1.3. Compocasting

No processo “Compocasting” o refor¢o cerdmico é incorporado a um
banho semi-sélido de matriz metélica, mantida sob constante agita¢io em uma
temperatura superior & temperatura solidus e inferior a temperatura liquidus
do sistema ( temperatura estd no intervalo do campo sélido + liquido do
diagrama de fases ).

A agitagdo mecénica quebra a estrutura dendritica de solidificagio
esferoidizando-a. Esta mistura pode entfio ser vazada em um molde metilico,
produzindo pegas com tamanho de grio reduzido, elevadas propriedades

mecdnicas e boa distribui¢do de reforgo.

1.1.4. Fundic¢do sob Pressio

As técnicas de fundi¢fo sob pressdo caracterizam-se pela utiliza¢do de
pressdo externa, seja ela mecénica (com o uso de um pistdo hidraulico para
fornecer a pressdo ) ou pelo emprego de um gas inerte, para realizar o
preenchimento do molde metalico.

A fundigdo sob pressdo de compositos permite produzir pecas de
geometria complicadas, com forma proxima a final, com elevada

produtividade e com grandes taxas de extra¢do de calor.
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1.1.5. Fabricacdo de Compdsitos IN SITU

Na fabricagdo de compositos in situ o reforgo ndo € adicionado ao
metal liquido, ele é formado durante o processamento por reagdes quimicas
entre as fases e componentes participantes. Um exemplo é o compdsito Al /
Ni3Al que € produzido por infiltragdo de Al em um pré-formado de Al e Ni.

Ap6s a infiltragdo o Al liquido recém infiltrado reage com o Ni do pré-
formado, originado o intermetalico NisAl, que € o reforgo.

Por esse processo compositos com reforgo de compostos de titinio e

nidbio séo produzidos para a indéstria aeroespacial.

Além das técnicas descritas acima existem processos de infiltragdo de
pré-formados cerdmicos, entre elas o processo PIC (“pressure infiltration
casting”), que foi utilizado para a produgdo dos compoésitos para esse
trabalho.

1.1.6. Processo PIC (“Pressure Infiltration Casting”)

O processo PIC (“Pressure Infiltration Casting”) foi desenvolvido nos
laboratérios do MIT (Massachusetts Institute of Technology) e consiste
basicamente em introduzir o conjunto molde-metal infiltrante no interior de
um vaso de pressdo. Depois de fechado o vaso de pressdo, realiza-se a
evacuagdo do mesmo e o aquecimento do sistema até fusdo do metal no
interior do vaso de pressdo. Com o auxilio de pressurizagdo com gas inerte
(geralmente N, ou Ar) ocorre a infiltragdo do molde.

A fabricagdo de CMMs por esse processo se da portanto pela
introdugfio de pré-formados cerdmicos no interior do molde, no vaso de

presséo do equipamento.

Fapricio Fonseca Bianchi 13




Fapricacio de CompJsitos de Matriz Metilica pelo Méfodo de Infiltracdo Solidificacio Difusional

O custo do equipamento é muito inferior ao de outros equipamentos de
infiltragdo e fundi¢do sob pressdo, portanto essa técnica € ideal para
laboratdrios e centros de pesquisa.

O processo PIC ¢ particularmente importante quando nio ocorre
infiltragdo expontinea do pré-formado pelo metal liquido devido a baixa
molhabilidade entre sélido e liquido.® As pressdes de trabalho do processo
PIC (at¢é 7 MPa) sdo suficientes para vencer a baixa molhabilidade e a
capilaridade do pré-formado.®

A figura 2 a seguir mostra um esquema das principais etapas do

envolvidas no processo PIC:
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Fechamento
da M4quina

Evacuacdo/Aquecimento
e Fus8o da Liga

Pressurizagdao com
gas inerte / Infiltracao

Abertura e extragdo
do compésito

Fig. 2: Esquema do processo PIC.
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2. Infiltragdo Solidificacdo Difusional

A produgdo dos Compdsitos de Matriz Metalica para esse trabalho se
deu pelo método de Infiltragdo Solidificagdo Difusional (ISD), nova técnica
proposta pelo M. Eng. Humberto Naoyuki Yoshimura e pelo Prof. Dr. Hélio
Goldenstein que alia técnicas de metalurgia do p6, infiltragdo e solidificaco
difusional ¥, permitindo a produgfio de materiais com caracteristicas distintas
dos obtidos por técnicas tradicionais.

No processo ISD um pré-formado poroso obtido por compactagdo
uniaxial a frio de uma mistura de pés de metal puro e reforgo € infiltrado, em
uma maquina do tipo PIC, por uma liga eutética de interesse em uma
temperatura acima da eutética e abaixo da temperatura de fusdo do metal puro
contido no pré-formado.

Ap6s a infiltragdo o aquecimento é desligado e a liga eutética fica em
contato direto com particulas sélidas de metal puro do pré-formado. Ocorre
entdo o fendmeno de difusdo entre o liquido e as particulas sélidas do pré-
formado, alterando a composi¢do quimica tanto do sélido ( que fica mais rico
em elementos de liga ), quanto do liquido ( que fica enriquecido no elemento
puro das particulas do pré-formado ).

A solidificagdo ocorre por extragdo de calor (uma vez que o
aquecimento foi desligado) e por difusdo (pois a composi¢do quimica do
liquido foi alterada estando agora posicionada em regides do diagrama de
fases com temperatura solidus mais elevada).

O método ISD apresenta as vantagens de permitir uma mais rapida
solidificagdo ( por partir com parte da massa final j4 no estado sélido),
solidificagdio a temperaturas mais baixas (ja4 que utiliza ligas eutéticas), e
ainda produz pegas com praticamente sua forma final (“Near Net Shape”)

eliminando gastos com usinagem.
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Os métodos de fabricagio de compositos por infiltragdo de pré-
formados particulados cerdmicos apresentam faixas restritas de fragGes
volumétricas de refor¢o que se pode produzir, geralmente em torno de 50 a
60% em volume®. O processo ISD produz compésitos com praticamente
qualquer fragdo volumétrica de reforgo, inclusive baixas fragdes volumétricas,
pois o pré-formado € produzido pela compactagdo de uma mistura de pos de
reforco e um metal puro (que ao final do processo sera incorporado a matriz
metalica do compésito).

Os métodos de fabricagdo de compdsitos por dispersdo de particulas
em metal liquido sfio capazes de produzir CMMs com baixa fragdo
volumétrica de reforgo, porém apresentam o inconveniente de ocorrer o
fendbmeno de segregagdo gravimétrica do reforgo no banho (devido a
diferenga entre densidades) ou ainda ocorrer segregagdo de reforco para
regides interdendriticas na solidificagio. Como ndo apresenta esses
fendmenos o método ISD é capaz de produzir compédsitos com distribuigdo

mais homogénea de material particulado.
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3. Equipamentos e Materiais Utilizados

Para a produgdo dos pré-formados que seriam utilizados nas
experiéncias de infiltragfo foram utilizadas duas matrizes de compactagiio de
p6s cilindricas, com didmetros internos de 1,13 cm e 0,91 cm

respectivamente.

3.1. Pos metdlicos e cerdmicos

Para compor os pré-formados utilizou-se pés de aluminio ALCOA com
tamanho médio de particula de 50um e usou-se pés de SiC da
CARBORUNDUM do tipo “powder SiC preto” das classes 320 e 400, com
tamanhos médios de particulas de 43um e 27um respectivamente.

As curvas das distribuigdes granulométricas dos pés de SiC 320 e 400
e do pé de aluminio com tamanho médio 50um foram levantadas no
equipamento MALVERN do Departamento de Engenharia de Minas da
EPUSP. Essas curvas podem ser vistas nas figuras 3, 4 € 5 a seguir:
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Fig 5: Curva de distribuicdo granulométrica do po de AL
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3.2. Mdquina de Infiltracdo

As infiltragdes dos pré-formados foram realizadas em uma maquina de
infiltragdo do tipo PIC projetada e construida nas dependéncias do
Departamento de Metalurgia e de Materiais da EPUSP®. As figuras 6 e 7

mostram esse equipamento:

Linha de Vacuo Alta Pressao

» :* 1 n 1 /
Tampa Superior i
e

Vaso de Pressao|

—_—
[~~~

Refrigeracao

Resisténcias
N 1000mm

Isolamento Térmicp
\

Tampa Inferior
"'-—..___‘_

I
Saida da Refrigeragdo

Fig 6: Esquema de corte longitudinal da mdquina de infiltracdo utilizada.
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Fig 7: Fotografia da Mdquina de Infiltracdo do tipo PIC utilizada nas experiéncias.

A maquina de infiltragdo é composta basicamente por um vaso de
presséo, uma linha de refrigeragéio, um conjunto de elementos de aquecimento
e isolamento térmico e uma vélvula “T” de saida para vacuo e entrada de gas
inerte para pressurizagio.

Além disso, como elementos complementares estdo a mesa de controle,
a bomba de vacuo e a linha de pressurizagio.

A maquina de infiltragdo do tipo PIC utilizada tem capacidade de
operar a temperaturas de até 950°C e pressdes de até 7 MPa .
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3.3. Liga Metdlica Infiltrante

A liga metalica escolhida para realizar as experiéncias de infiltragéo foi
a liga ZAMAK 5. Trata-se de uma liga eutética do sistema Al-Zn que
apresenta temperatura eutética de 381°C.

O ZAMAK 5 ¢é geralmente utilizado para fabricagdo de pegas e
acessorios por fundi¢éio sob pressdo para a industria automobilistica ou ainda
pegas para decoragio de ambientes.

As microestruturas da liga nos estados bruto de fusdio e apds a

infiltragdo podem ser vistas nas figuras 8 e 9.

U it b 4

Fig. 8: (200X) Estrutura bruta de fusio da liga Zamak 5.
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pe A

Fig. 9: (200X) Estrutura da liga apos a infiltragdo.

A escolha do ZAMAK 5 como liga infiltrante teve como principais

motivos o baixo custo da liga, sua elevada fluidez, a baixa temperatura do

eutético (inferior a temperatura de fusdo do Al puro utilizado na fabricagéo

dos pré-formados) e por se tratar de uma liga do sistema Al-Zn, ja que no

processo ISD a difusdo de elementos de liga tem papel fundamental.

A composigdo tipica do ZAMAK 5 e a composi¢do quimica certificada

pelo fornecedor da liga utilizada encontram-se na tabela 2:

Tabela 2: Composicdo quimica da liga utilizada para infiltracio “7.

94% Zn 95% Zn
4% Al 3,9% Al
1% Cu 0,9% Cu

0,05% Mg 0,04% Mg

Fapricio Fonseca Bianchi
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O diagrama de fases do sistema Al-Zn pode ser visto na figura 10

abaixo:

, Atomic Percent Zinc
9 » 20 2 0 % 60 7 80 %0 10

. - 7 - f A A
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Fig. 10"9; Diagrama de fases do sistema Al-Zn.
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4. Procedimento Experimental

Inicialmente foi feita uma mistura manual, por um periodo de 1 hora, de
pos de aluminio (Alcoa, pureza comercial) e p6s de SiC ( Carborundum ). A
propor¢do em massa da mistura foi de 64% de Al e 36% de SiC.

Essa mistura de p6s foi compactada uniaxialmente & frio em uma matriz
de compactagfio cilindrica, produzindo-se pré-formados com porosidades
entre 10 e 30%.

Cadinhos de vidro de quartzo cilindricos foram revestidos com uma
camada de nitreto de boro hexagonal, aplicada na forma de spray e secos
numa estufa & 100 °C por um periodo de 1 hora. Este procedimento visa
minimizar a reagdo do banho liquido com a silica do cadinho durante o ciclo
de infiltragdo.

Os pré-formados foram entfio colocados nos cadinhos e separados da
liga eutética ZAMAK S por um espagador de grafite com orificios.

Os conjuntos pré-formado / liga eutética assim montados foram entdo
colocados no interior do vaso de pressdo da maquina de infiltragdo do tipo
PIC (“pressure infiltration casting”)® que foi evacuada, aquecida a
temperatura de interesse e pressurizada com N, para que houvesse
infiltracio.

Foram realizadas quatro experiéncias de infiltragdo, variando-se em
cada uma delas a temperatura e pressdo de modo a analisar os efeitos desses
pardmetros sobre o processo ISD, sobre a microestrutura dos compoésitos
produzidos e também determinar a minima pressdo necessiria para que
ocorre-se infiltragdo.

A figura 11 mostra um esquema desse conjunto pré-formado/liga

infiltrante usado nas experiéncias de infiltra¢do:
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Fig. 11: Esquema do conjunto pré-formado / Liga infiltrante utilizado.

Os corpos de prova produzidos foram entfo secionados, embutidos e
preparados metalograficamente de forma convencional (lixamento, polimento
com pastas diamantadas seguido por um eventual ataque quimico).

Feitas essas etapas realizou-se observagéo por microscopia optica, por
microscopia eletronica de varredura e determinou-se as fragdes volumétricas
de reforgo cerdmico no analisador de imagens Quantimet.

A figura 12 mostra um fluxograma do procedimento adotado para a

producdo dos compésitos:
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Fig. 12: Fluxograma esquemitico do procedimento experimental realizado
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5. Preparacio Metalogrdfica

Na preparagdo metalografica das amostras de composito produzidos
utilizou-se cortadeiras ISOCUT (Cut-Off), cortadeiras automaticas de
precisdo ISOMET com discos diamantados, embutideiras em resina de cura a
quente e as politrizes rotativas e automaticas do proprio Departamento de
Engenharia Metalurgica e de Materiais da EPUSP.

As analises quantitativas que determinaram as fragdes volumétricas de
refor¢co nos compdsitos foram realizadas no equipamento QUANTIMET do
Departamento, que consiste em um analisador de imagens digitalizadas ligado
a uma cimera de video acoplada a um microscopio dtico.

A anélise dos corpos de prova foi realizada nos microscopios 6ticos e
no microscopio eletrénico de varredura Stereoscan do Departamento. A figura

13 mostra esse equipamento:

Fig. 13: Microscdpio Eletronico de Varredura.
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O ataque quimico utilizado para revelar a microestrutura dos
compositos e da liga infiltrante foi composto por®:
= 200g CrO;
= 20gNa,S0O,
= 17ml HCI
= 1000ml H,O

O tempo de duragdo do ataque metalografico foi de aproximadamente 3

a 5 segundos.

6. Resultados Experimentais e Discussdo
6.1. Primeira Experiéncia de Infiltragdo

Na primeira experiéncia de infiltragdo foram utilizados pré-formados
produzidos com uma matriz de compactagdo de 1cm?’ de 4rea.

Os pos de Al e de SiC utilizados para a fabricagdo dos pré-formados
tinham tamanhos médios de particula de S0um e 43um respectivamente. Os
pré-formados produzidos apresentavam 9 e 28% de porosidades.

A temperatura utilizada para a primeira experiéncia de infiltragdo foi de
470 °C e a pressdo de gas inerte (N,) introduzido na cdmara da maquina para
realizar a infiltragdo dos pré-formados foi de 2,3 MPa.

As curvas de variagdo de temperatura e pressdo ao longo do tempo de
experiéncia foram levantadas, bem como foram determinadas as fra¢des
volumétricas de reforgo nos compdsitos produzidos.

A figura 14 mostra a variagdo da pressdo e da temperatura ao longo do

tempo para a primeira experiéncia de infiltrag#o:
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Fig. 14: Variacdo da temperatura e pressio na primeira experiéncia.

A tabela 3 apresenta os dados obtidos das andlises metalograficas e
quantitativas realizadas com os corpos de prova da primeira experiéncia.

Estdo tabelados a porcentagem inicial de porosidade (calculada através
da diferenga de densidade do pré-formado para a densidade teérica da mistura
de pés), a fragdo volumétrica final de reforgo medida no analisador de
imagens QUANTIMET e a forma de distribui¢do de reforgo (homogénea ou

heterogénea).

Tabela 3: Dados experimentais dos corpos de prova da primeira experiéncia

Amostra|% Porosidade| % SiC | Distribuicdo
inicial de SiC

1 28% 22% Vol | heterogénea

2 9% _30% Vol | homogénea

Na experiéncia 1 houve total infiltragdo dos pré-formados e os
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