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RESUMO

Neste trabalho, objetivou-se estudar a interacéo do Carbeto de Silicio e do Aluminio
em um composito metalico de fabricacdo por agitacdo manual. Foram
confeccionados corpos de prova sem a presenca do Carbeto de Silicio, com a
justificativa de ser objeto de comparacdo em relacdo ao compdsito proposto. A
incorporacao do po de carbeto de silicio foi a partir de 5 % em massa de carbeto de
silicio, por agitacdo manual. Apés isto, houve o seccionamento, conformacédo e
preparo para realizarem-se as caracterizacdes de propriedades como resisténcia a
tracdo, resistividade elétrica, microdureza, metalografia por microscopia 6tica e por
meio de microscopia eletrbnica de varredura, e caracterizagbes quimicas via
espectroscopia de raios x por dispersao em energia e fluorescéncia de raios X, e por
fim uma determinacao qualitativa do percentual de refor¢o incorporado na matriz. Por
meio de ensaios metalograficos e mecanicos foi caracterizado o comportamento
macroestrutural, microestrutural e as propriedades mecéanicas. O acréscimo de
aproximadamente 0,5 %, de carbeto de silicio aumentou significativamente a
resisténcia mecanica no que tange a tracao no compadsito em relacdo a matriz pura.
Quanto a condutancia elétrica, foi notado uma reducédo de cerca de 7 % IACS. A
partir das analises, foi estimada uma incorporacao de 0,5 % de carbeto de silicio pelo
método de agitacdo manual.

Palavras-chave: Compadsito de Matriz Metalica. Carbeto de Silicio. Agitacdo Manual.



ABSTRACT

In this work, the objective was to study the interaction of Silicon Carbide and
Aluminum in a metallic composite of manual agitation manufacturing. Specimens
were made without the presence of Silicon Carbide, with the justification of being the
object of comparison in relation to the proposed composite. The incorporation of
silicon carbide powder was from 5% mass silicon carbide, by manual agitation. After
this, there was sectionation, conformation and preparation to perform the
characterizations of properties such as tensile strength, electrical resistivity,
microhardness, optical microscopy metalography and by means of electronic
microscopy of scanning, and chemical characterizations via x-ray spectroscopy by
dispersion in energy and x-ray fluorescence, and finally a qualitative determination of
the percentage of reinforcement incorporated into the matrix. By metallographic and
mechanical tests, macrostructural, microstructural and mechanical properties were
characterized. The increase of approximately 0.5 %, silicon carbide significantly
increased mechanical resistance with regard to traction in the composite in relation
to the pure matrix. As for electrical conductance, a reduction of about 7 % IACS was
noted. From the analyses, an incorporation of 0.5% of silicon carbide was estimated

by the manual agitation method.

Palavras-chave: Metallic Matrix Composite. Silicon Carbide. Manual Stir.
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1. INTRODUCAO

O Aluminio com alta pureza é um metal leve e de baixa resisténcia comparado
a outros metais de uso industrial, portanto € necessario o desenvolvimento de um
meio de manter a leveza do material e aliar isso a boas propriedades mecéanicas
(ASSOCIACAO BRASILEIRA DO ALUMINIO, 2019).

O uso de ceramicas tem sido comum em diversas &reas, por conta das boas
propriedades no que tange a resisténcia ao calor, resisténcia a altas temperaturas e
resisténcia a corrosdo. Compostos como o SiC, sado feitos a partir de matéria prima
abundante, o que pode ser fundamental para possiveis aplicacdes em larga escala
(NOGI; OGINO, 1988 ). Ainda assim ocorre um entrave relativamente ao
comportamento em choques mecanicos, devido ao seu aspecto comumente descrito

como fragil e também para sua alta massa especifica (ASHBY; JONES, 2005).

Materiais compoésitos sdo uma combinacdo de duas ou mais classes de
materiais, que em suma, sdo insollveis entre si, e podem combinar suas
propriedades. Sendo compostos por uma fase continua e uma ou mais fases
dispersas, comumente chamada de reforco, podendo ser em formato de fibras,
particulas ou flocos (S1JO; JAYADEVAN, 2016).

Cabe ao engenheiro e cientista de materiais desenvolver tecnologias e
metodologias de fabricacdo capazes de melhorar as propriedades dos materiais
(CALLISTER JUNIOR; RETHWISCH, 2013). E com isso h& a possibilidade otimizar-
se as propriedades do aluminio ao adicionar-se outros componentes, tais como o
carbeto de silicio, durante a sua fabricacdo, gerando um material compdésito. Para
Surappa (2003), as principais vantagens de compdsitos de matriz metalica, em
especial, os de matriz de aluminio, sdo melhor resisténcia mecanica, leveza e melhor

comportamento térmico.

A técnica de Stir Casting, fundic&o por agitacao, trata de misturar um composto
sélido a um metal fundido em movimentos circulares, normalmente feito por um rotor
de maior ponto de fusdo em relagédo ao metal fundido. Este trabalho trata de realizar

uma adaptacéo desta técnica utilizando-se apenas de agitagdo manual.
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1.1 Justificativa

O desenvolvimento da humanidade sempre requereu aperfeicoamento
tecnoldgico o qual implica na necessidade da busca de materiais que atendam as
necessidades para dadas aplicacdes, e sempre buscando melhores caracteristicas
fisico-quimicas escalabilidade industrial e reducdo de custo. Com isto a ciéncia e
engenharia de materiais entram em cena a fim de se pesquisar e aplicar
industrialmente estes novos materiais (BLACK; KOHSER, 2011).

Metais leves como o aluminio, magnésio e titanio vem ganhando notorio
destaque no ambito académico e industrial por conta de suas propriedades de leveza
e resisténcia mecanica. O que permite aplicagcbes nao convencionais em que 0O
material € submetido a situacdes de esforcos e condi¢cdes adversas (DROZDOV,
2007).

Assim como 0s metais em si, materiais compositos sdo de extrema importancia
na sociedade atual, por apresentarem caracteristicas que juntam as propriedades dos
seus componentes. Tais materiais sao utilizados nas aplicacbes que variam das mais
simples, tais como papel e madeira compensada, até blindagem balistica e na
industria de automéveis de alto desempenho, além de ser empregada amplamente
em aplicagbes aeroespaciais. Ha ainda implicagbes comerciais tais como o
Duralcan®, desenvolvido como um compdsito de matriz de aluminio e com certos
teores de carbeto de silicio, onde h& a possibilidade de substituicdo de materiais mais
comuns como aco e bronze (TEMPONIK, 2019).

Sendo assim, o desenvolvimento de compdsitos de matriz metalica de bom
desempenho se faz necesséario, por isso, 0 escopo do trabalho trata-se de fabricar e
caracterizar um compgésito de aluminio e 5 % de carbeto de silicio feito a partir de

agitacdo manual.
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1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo Geral

Processar um compadsito de matriz metélica de aluminio com carbeto de silicio,
bem como caracterizar o material quanto a mineralogia do refor¢o e a materialografia
do compésito as propriedades mecanicas de resisténcia a tragdo, dureza, e também

propriedades elétricas.

1.2.2 Objetivos Especificos

- Efetuar a caracterizagdo metalografica, com o intuito de observar-se a
interacdo do carbeto de silicio com a matriz de aluminio e também analisar-se a

solidificacdo desses materiais e o efeito da introducdo das particulas de ceramica.

- Caracterizacao da composicéo quimica do metal e do compdsito por meio de
Fluorescéncia de Raios X, Espectroscopia de Raios X por disperséo de energia, e por

um método qualitativo.
- Estimar a quantidade de carbeto de silicio incorporada na matriz de aluminio.
- Realizar determinacéo as propriedades de condutancia elétrica.

- Realizar ensaios de resisténcia a tracdo e microdureza entre o Aluminio
Eletrocondutor e 0 Compdésito de Matriz Metalica criado a partir de Aluminio e Carbeto

de Silicio.

1.3 Sintese do Trabalho

O tépico de Revisao Bibliogréafica ird tratar de um apanhado geral sobre a
literatura cientifica especializada nos assuntos abordados no decorrer desta

monografia.

Em seguida, o topico de Materiais e Métodos abordard, de forma sucinta, as
materias-primas, equipamentos e metodologia de trabalho utilizados para a realizagao
da etapa experimental deste trabalho.



20

Posteriormente, em Resultados e Discussfes, haverd uma explanacao dos
resultados encontrados em cada experimento realizado e um comentario com

embasamento técnico-cientifico acerca de cada ensaio.

E por fim, na Concluséo, seréo revisados os objetivos e elucidados, assim como
também serdo propostas melhorias a fim de contribuir mais com o desenvolvimento

cientifico do pais.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste tépico, serdo abordados aspectos e conceitos para uma
fundamentacao e auxilio tedrico sobre o que seré realizado durante os

procedimentos experimentais do trabalho.

2.1 Metais Nao Ferrosos

Historicamente, os materiais metalicos sdo utilizados em forma de ligas
metélicas. As ligas metélicas se dividem em duas classes: Ligas Ferrosas; e Ligas
nao-ferrosas. Esta classificacdo se deve ao principal constituinte das Ligas Ferrosas,
o elemento Ferro, sendo estas as mais usadas nas aplicacdes metalicas em projetos
de engenharia. Apesar disto, ligas ndo-ferrosas desempenham papéis fundamentais
na tecnologia atual (SHACKELFORD, 2008).

2.2 Processos de Solidificacdo dos Metais

A solidificacdo de um metal pode ser definida como um processo de duas
etapas, nucleacéo e crescimento, onde se faz necesséaria um controle minucioso das
variaveis que regem este processo a fim de evitar-se defeitos na fundi¢cdo. O primeiro
estagio da solidificacdo, a nucleacdo, ocorre quando particulas estaveis sao
solidificadas a partir do metal liquido (BLACK; KOHSER, 2011).

Cada nucleacado é capaz de produzir um cristal ou grdo ao fim da fundicéo.
Particulas ja solidificadas podem ser introduzidas no liquido antes do vazamento no
molde. Estas particulas fornecem uma superficie requerida para o inicio da nucleacéo,
e com isto promovem uma nucleagdo mais uniforme. Este processo € conhecido como
inoculacdo ou refinamento de grédo. O segundo estagio na solidificacdo € o de
crescimento, onde a energia térmica do liquido é utilizada para a solidificacdo de mais
material. Fatores como a direcdo, taxa e tipo de crescimento do grdo podem ser

controladas conforme a forma extracéo de calor € alterada (GARCIA, 2007).
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2.3 Usinagem de Metais

Segundo Ferraresi (1970), a usinagem é a operacdo onde ha a producao de
cavaco ao conferir a uma peca forma, dimensdes ou acabamento, sendo este cavaco
a retirada de material da peca a partir da ferramenta, apresentando formatos
irregulares. Os processos de usinagem séo diversos, tais como torneamento,
aplainamento, furacdo, fresamento, retificacdo e diversos outros, sendo cada um
essencial para certos fins e capaz de desenvolver certos tipos de modificacées na
peca. O processo de torneamento pode ser visualizado na Figura 1.

Figura 1 - Torneamento.

Fonte: Mecanica Industrial (2019).

2.4 Conformacéo Plastica de Metais

A conformacédo plastica dos metais é definida por Bresciani (2011) como um
processo de fabricacdes por tensdes aplicadas a um material abaixo de seu limite de
resisténcia a ruptura. Sendo utilizada para conferir dimensdo e forma a um metal,

permitindo a fabricacdo de pecas com caracteristicas controladas.
2.4.1 Laminacéao

Bresciani (2011) estabelece a laminagdo como a passagem de uma peca entre
dois cilindros, os quais agiram como compressores a fim de obter-se uma tensao
superior ao limite de deformacéao elastica do material, assim conseguindo modificar as

dimensdes da peca. Este processo pode ser visto na Figura 2.
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Figura 2 - Processos de Laminag&o.

® . ®)

Cilindros
verticais

(A) - Laminador duo ndo reversivel;
(8) - Laminador duo reversivel;

(C) - Laminador trio;

(D) - Laminador quadruo;

(E) - Laminador Sendzimir;

(F) - Laminador universal

Fonte: Associagéo Brasileira do Aluminio (2019).

2.5. Aluminio

O aluminio € o metal mais abundante na crosta terrestre, além de ser o terceiro
elemento mais comum em peso. O minério mais importante para a extracdo do
aluminio é a bauxita, a qual é constituida de diversos minerais de 6xidos de aluminio
hidratados. Uma caracteristica importante do Aluminio é a fina camada de 6xido de
aluminio formada na superficie, tornando relativamente resistente a corrosao,
favorecendo seu uso na industria alimenticia, aerondutica e da construcéo civil

(SCICAST, 2018).

Outro atributo importante do Aluminio € sua extrema reatividade com o
Oxigénio, em um tipo de reag¢do conhecida por Thermite, ou aluminotermia, onde
ocorre a reacdo do Aluminio metalico com algum 6xido metélico ou semimetélico,
resultando na reducédo deste 6xido a sua forma elementar e a formacao de éxido de
aluminio (LEE, 1999).

2.5.1 Bauxita

A bauxita € um minério que vem a ser uma das maiores fontes naturais do
elemento Aluminio, apresentando uma coloracdo avermelhada devido a presenca de
oxidos de Ferro, sendo catalogada primeiramente por Berthier (1821), na localidade

de Les Baux, ao sul da Franca.
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A composicdo desta rocha € uma mistura impura de minerais de Aluminio,
sendo os mais importantes os minirais Gibbsita AI(OH)s, Diasporo AIO(OH) e
Boehmita AIO(OH), sendo estes dois ultimos diferentes por conta da organizacao
cristalina. As impurezas sao encontradas em diversos teores de principalmente 6xidos
de Ferro, Argila, Silica e Diéxido de Titanio. As bauxitas economicamente viaveis séo
as que apresentam contetdo de Alumina (Al203) entre 50 e 55 % (CUNHA, 2015).

Em geral, o processo mais comum bauxita de beneficiamento é uma sequéncia
de britagem, moagem e peneiramento, para entdo ser submetido ao processo Bayer.
Este processo trata-se de uma digestdo alcalina por meio de Hidroxido de Sdédio
(NaOH), em autoclaves em que o licor € separado da Lama Vermelha, um

concentrado dos minerais insollveis na solucéo (LUZ; LINS, 2008).

As reservas mundiais do minério de bauxita estimadas sédo de cerca de 27,8
bilhdes de toneladas, sendo o Brasil o terceiro colocado com 2,6 bilhdes de toneladas.
A extracdo brasileira deste minério no ano de 2016 alcancou 34,5 milhdes de
toneladas. com o estado do Para, vem sendo o maior expoente nacional com 94,2 %
da producéo (MONTEIRO; FARIAS, 2018).



25

2.5.2 Eletrometalurgia

A producdo do Aluminio metélico é feita principalmente a partir da
decomposicao eletrolitica da Alumina é descrita no processo Hall-Héroult (TOTTEN,;
MACKENZIE, 2003). Este processo é mostrado na Figura 3.

Figura 3 - Processo/Célula de eletrlise da alumina.
e (Cilindro de Ar

. T —— )
Entrada de Material _ }-/ - Alumina

Conexao Elétrica Coletor de Gases

_ Barras dos Anodos

ﬁ_l\E ET/../..:'.HI__*/

Carcaca
< Removivel

Eletralito . [ ! _ Capa de Alumina

———— — ] e Crosta
. Anodo de Carbono - Borda
Isolamento 1 | |} Bloco de Carbono
A 21 Aluminio liguido
Revestimento de Carbono —|~ Revestimento de
Carhono

|solante Térmico l

Carcacga de Ago
Fonte: Adaptado de Totten e Mackenzie (2003).

O processo Hall-Héroult € a eletrdlise da Alumina fundida em uma solucéo de
Criolita (NasAlFe) a cerca de 980 - 1000 °C, onde h& deposicdo de Aluminio liquido,
de alta pureza no catodo e a formacéo de Dioxido de Carbono no anodo de Carbono,
o qual é consumido pelo Oxigénio proveniente da Alumina. Por conta deste
procedimento se tratar de uma eletrélise, notadamente ha um consumo expressivo de
energia elétrica, cerca de 12 kWh.kg?! (TOTTEN; MACKENZIE, 2003). As reacbes
quimicas deste processo podem ser simplificadas a algumas reacgdes, mostradas na

equacao 1, 2 e 3:

Reacédo Catodica:

AP* +3e= Al (1)
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Reacdes Anddicas:

0% +C=CO + 2¢ )
20% + C = CO, + 4e

Reacdes Globais:

Al,O, + 3C = 2Al + 3CO 3)
2A1,0, + 3C = 4Al + 3CO,

A Criolita é utilizada na eletrélise da Alumina por algumas razdes entre as quais
sendo por um bom solvente para a Alumina, atuar como um fundente, uma substancia
gue reduz o ponto de fusdo de outra, para a Alumina, ser um bom condutor elétrico
no estado fundido, apresentar um baixo ponto de fusdo e menor densidade em relacao
ao Aluminio liquido formado, o que permite a coleta no fundo da célula eletrolitica
(DROZDOV, 2007).

2.5.3 Propriedades do Aluminio

Algumas das principais caracteristicas do Aluminio e outras ligas metalicas sao
mostradas no Quadro 1.

Quadro 1 - Caracteristicas tipicas do Aluminio e outros metais.

. | Densidade | Modulode Limite de | posistividade
Liga Metalica (g.cm3) Elasticidade | Resisténcia a Elétrica (Q.m)
9: (GPa) Tracédo (MPa) )
Aluminio 1100 2,71 69 124 2,9.10°8
Aco 1020
(trabalhado a 7,85 207 420 1,6.107
frio)
Aco
Inoxidavel 316 =
(trabalhado a 8 193 620 7,4.10
frio)
Cobre 5
C11000 8,89 115 345 1,72.10

Fonte: Adaptado de Callister Junior e Rethwisch (2013).
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2.6 Carbeto de Silicio

O Carbeto de Silicio, € um composto covalente (CALLISTER JUNIOR;
RETHWISCH, 2013), também conhecido por carborundum, € um material comumente
utilizado como um abrasivo devido a sua alta dureza (MIESSLER; FISCHER; TARR,
2014), por conta da estrutura, semelhante ao diamante. E incolor quando puro, mas é
geralmente encontrado com um certo teor de ferro, conferindo a este material uma cor
enegrecida. Sendo um material pouco reativo, ndo é atacado por acidos, com a
excecao do acido fosférico (HsPOa4), mas é atacado por hidroxido de sédio (NaOH) e

por gas cloro (Cl2).

A producgéo deste material consiste no aquecimento de quartzo e um excesso
de coque em fornos elétricos a 2000 - 2500 °C (LEE, 1999), seguido de uma descarga
elétrica no processo inventado por E. G. Acheson (BLACK; KOHSER, 2011).

2.6.1 Propriedades do Carbeto de Silicio

O Quadro 2 mostra algumas das caracteristicas do Carbeto de Silicio e de

outros materiais ceramicos comuns.

Quadro 2 - Caracteristicas tipicas de ceramicas.

Composto Densidade El\l/laCJs?iLélig;;e Microdureza Resistividade Custo
P (g.cm™) (GPa) Vickers Elétrica (Q.m) (US$.kg?)
Carbeto de 3,2 207-483 25.4 1-10° 250
Silicio
Alumina (99,9 3,98 380 26,5 1013 1,85-2,80
% de pureza)
Vidro comum 2,23 70 6,1 1013 9,20-11,30
Concreto 2,4 25,4-36,6 10° 0,05

Fonte: Adaptado de Callister Junior e Rethwisch (2013).

2.7 Compositos com Fase Particula

Ha séculos a civilizagcdo vem utilizando compadsitos agregados, ou compoésitos
reforcados com particulas, ao exemplo do concreto utilizado pelos romanos. E com o
avanco da tecnologia, novos materiais compositos reforcados com particulas

surgiram, tais como os cermetos, materiais feitos de cerdmicos e metais especificos,
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borrachas vulcanizadas, papel comum e diversos outros (SHACKELFORD, 2008). Na

Figura 4 sdo mostradas as classificagcdes dos materiais compositos.

Figura 4 - Classifica¢cdes dos Materiais Compositos.

B\
\

| Compésitos

/ -\\. ‘,/ B A\\‘\‘ ,./ & A\\\ ‘/’/‘ﬁ AV\\\
/ Reforgados com | Reforgados com | o :
l 8 J : | Nanocompédsitos | Estruturais |
Fibras Particulas
= NG A 4 \\\77 A
o B 2 N
‘ Particulas Y Reforgo por
Grandes Dispersao
N '/,/‘ \

Fonte: Adaptado de Callister Junior e Rethwisch (2013).

A utilizacdo industrial de compédsitos de matrizes metalicas é algo em
crescimento em areas de tecnologia refinada, tais como a automobilistica e
aeroespacial. Compositos deste tipo utilizam-se de fibras continuas e descontinuas e
também particulados a fim de reforcar o metal matriz (GIREESH et al., 2018). Kelly e
Tyson (1965) encontraram notaveis resultados para compdésitos de matriz de Cobre e

fibras de Tungsténio e Molibdénio.

Compaositos metalicos com fase particula séo materiais bastante estudados em
meio académico. Isto se deve aos resultados interessantes em sua interacdo com a
matriz, normalmente atuando positivamente em suas propriedades mecéanicas. No
Quadro 3 sdo mostrados alguns estudos ja realizados acerca de compaésitos de matriz

metalica.
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Quadro 3 - Caracteristicas mecénicas de compositos metdlicos.

[ @2 Microdureza | Dureza
Matriz Reforgo Resisténcia a . : Autor
~ Vickers Brinell
Tracao
Fibras de Kelly e Tyson
Cobre Tungsténio 1558 MPa i i (1965).
Cobre Fibras de 779 MPa i i Kelly e Tyson
Molibdénio (1965).
Particulas de 45.96 Anand, Sribalaji
Aluminio LM06 Grafite, SiO2 e - - BHN e Akliesh
Cinzas Volantes (2016).
Aluminio Rasidhar, Rao
Comercialmente liImenita 180 MPa 45 VHN - e Krishna
Puro (2013).
-~ Cinzas de Casca Subrahmanyam
Alugnolg? Al de Arroz e Cinzas 410 MPa - B?—|9N , Narsaraju e
Volantes Rao (2015).
Aluminio .
. . 28 Gireesh et al.
Comercialmente | Cinzas Volantes 104 MPa - BHN (2018).
Puro
Aluminio .
. . 33 Gireesh et al.
Comercialmente | PO de Aloe Vera 119 MPa - BHN (2018).
Puro
-~ Cinzas de Casca 81 Prasad e
Aluminio A356.2 de Arroz 312 MPa - BHN | Krishna (2011).
- Alumina, Cinzas
Aluminio AA de Casca de 145 MPa 80 VHN : Alaneme e
6063 . Sanusi (2015).
Arroz e Grafite

Fonte: Autor.

2.7.1 Aluminio Reforgcado com Particulas de Carbeto de Silicio

E notavel a importancia de uma boa interacdo entre a matriz e o reforco em um
compasito. A interacdo entre o Aluminio e o Carbeto de Silicio em certas condigfes,
pode levar a formacdo do composto de AlsCs-SiC, mencionado por Schneider et al.
(1979) na forma de a-Al4sSiC4 em temperaturas elevadas.

E por conta da formacao deste composto, e para Arsenault e Pande (1984) ha
uma difusao de Aluminio, relativamente profunda, em meio ao particulado de Carbeto
de Silicio, por conta de propriedades termodinamicas. Isto pode ajudar a formulagéo
de uma hipotese deste composto promover uma maior ancoragem entre matriz e

particulado.
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O Quadro 4 apresenta algumas composi¢cdes de compdésitos a base de

Aluminio e Carbeto de Silicio e as correlagcdes com suas propriedades mecanicas.

Quadro 4 - Caracteristicas de Compadsitos de Aluminio reforcados com carbeto de silicio.

Limite de

Liga de Aluminio Reforgo Resisténcia Mlcr'odureza Du.reza Autor
N ~ Vickers Brinell
a Tracao
Aluminio SiC 320 i i 45,5 Singla et al.
Comercialmente Puro Mesh BHN (2009).
SiC 100 nm Vanisekar e
AA 2024 e Grafite 40- - - 84 BHN )
50 nm Ravindran
(2014).
. Matikas e Hasan
A359 SiC 17 ym 336 MPa 236 HVN - (2011).
Aluminio SiC 53-74 Rahman e
Comercialmente Puro pm 77 MPa 454 HVN i Rashed (2014).
. Mahajan et al.
Al6061 SiC 30 ym - 72,2 HVN - (2015).
SiC 200-400 Meena et al.
Al 6063 mesh 360 MPa - 82 BHN (2013).
SiC25ume .
A 356 Grafte 44 | 140 MPa | 144 HUN i Viswanatha et al.
um (2013).

Fonte: Autor.

E importante citar, que apesar de os sistemas de Carbeto de Silicio em formato

de particulado serem notadamente eficientes no reforgco do Aluminio, autores como

Xin et al. (2017) demonstram um grande aumento na resisténcia proporcionalmente

ao volume quando o Carbeto de Silicio é utilizado na forma de nanofios,

nanoparticulas ou nanowhiskers, como mostrado na Figura 5.
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Figura 5 - Esquematizagdo dos materiais e métodos de fabricagdo do compdsito com a resisténcia do
material.
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Fonte: Adaptado de Xin et al. (2017).

Visto isso, cabe ao cientista e engenheiro de materiais desenvolver novos
materiais e melhorar os ja existentes por meio de processos termoquimicos ou fisicos
como formular hipéteses embasadas nos conhecimentos das propriedades dos
materiais e com isso formular metodologias para investigar as interagdes da estrutura
de um material com o meio em que ele podera ser aplicado (CALLISTER JUNIOR;
RETHWISCH, 2013).
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3. MATERIAIS E METODOS

A esquematizagdo mostrada no fluxograma mostrado na Figura 6 ilustra o
desenvolvimento linear do trabalho, para uma simplificacdo dos procedimentos

realizados.

Figura 6 - Fluxograma sobre a realizag&o do trabalho.

Preparo

dos
Materiais

v [ R ] " v 7

[ Mineralégica ] [ Quimica ] [ Metalografica ]
Ensaio
de
Eletrorresistividade

Ensaios
Mecanicos
Vazamento 1 Vazamento 2 A

Embutimento Caracterizagoes

Fundicoes

Microdureza

Andlises
de
Resultados

Fonte: Autor.

3.1 Preparo de Materiais

Na etapa inicial do processo de fundi¢cao, h4 um procedimento a fim de facilitar
0 processamento, 0 qual consiste da aplicacdo de uma fina camada de alumina em
pé no cadinho na, Figura 7 (a) e no molde, Figura 7 (b), se faz indispenséavel para
facilitar o desmolde e limpeza posterior. Esta etapa consiste no lixamento da parte
interna do molde e do cadinho, nos locais que entram em contato com o metal fundido,
e em seguida, aquecimento a cerca de 250 °C em estufa, com a finalidade de auxiliar

a aplicacdo de uma solucao de alumina em ambos.
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Fiura 7 - Cadinho (a) e Molde (b).

Além disto, o preparo inicial do p6 de Carbeto de Silicio, Figura 8 (a), consiste
em peneiramento por meio de uma peneira de abertura de 75 um, mostrada na Figura
8 (b), equivalente a 200 mesh segundo o fabricante das peneiras, para uma maior
uniformizacdo em meio ao metal fundido durante o vazamento. O Carbeto de Silicio
ja peneirado também foi cominuido em almofariz e pistilo de porcelana, a fim de

promover uma melhor varredura por meio de Difratometria de Raios-X.

Figura 8 - Carbeto de Silicio (a) e Peneira de 75 microns (b).

a) | b)\ ‘

Fonte: Autor.

3.2 Fundicao

Nesta etapa ocorre uma divisdo dos métodos para a diferenciacdo dos
materiais. A fim de melhor classificar, esta subsecao sera dividida em vazamento 1 e

vazamento 2.

Para fim de auxilio, o processo de manufatura dos materiais € mostrado na

Figura 9.
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Figura 9 - Fluxograma para a fundicao e preparo das amostras.
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Fonte: Autor.

Vazamento 1

Y

.

3.2.1 Vazamento 1

A fundicdo deste material, Aluminio EC, com composi¢cdo aproximada de
0,0038 % de Cu, 0,155 % de Fe e 0,0005 % de Zr, segundo Alfaia (2016), visto na
Figura 10 (a), ocorreu em um forno tipo mufla, mostrado na Figura 10 (b), localizado
no Laboratério de Metalografia e Tratamento Térmico, alocado no Laborat6rio de

Engenharia Mecanica, no Campus Profissional da Universidade Federal do Para.

Figura 10 - Lingote seccionado de Aluminio Eletrocondutor (a), e forno mufla (b).
a) S D)

=

Fonte_: Autor.

O procedimento utilizado foi alocar o aluminio dentro do cadinho e colocar o
conjunto dentro da camara do forno, ja aquecido a 900 °C, por cerca de uma hora (1
h), e ap0s a verificacdo da completa fusédo do metal e borbulhamento de gas Argdnio
comprimido, para a degaseificacdo , com o seu cilindro mostrado na Figura 11, o
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liquido foi vertido em um molde permanente de ago em formato cilindrico e resfriado
a ar em temperatura ambiente. ApGs isso, houve a prensagem para a retirada do

lingote do interior do molde.

Figura 11 - Gas Argonio.

Fonte: Autor.

3.2.2 Vazamento 2

lgualmente ao Vazamento 1, o aluminio foi fundido a 900 °C por 1 h, em
seguida foi borbulhado com gas Argbnio a fim de auxiliar na remocéo de escoria.

A diferenca deste procedimento em relacdo ao Vazamento 1 se deve a
incorporacao do carbeto de silicio na massa de aluminio fundido, a qual se fez pelo
uso de um fino invélucro de composto de aluminio laminado de massa desprezivel
que foi pré-aquecido a 250 °C, o qual foi introduzido no topo do aluminio fundido e em
seguida agitado manualmente por cerca de 2 minutos, devido a dificuldade no
processamento por conta da temperatura. Apds isso houve um reaquecimento por
cerca de 10 minutos na mufla para ndo haver uma diferenca significativa nos padroes
de solidificacdo em relacdo ao material sem o carbeto de silicio. Por fim, o cadinho
com a mistura foi agitado novamente e vertido em molde permanente de ago e foi

resfriado a ar em temperatura ambiente.
3.3 Usinagem
A etapa de usinagem consistiu em realizar-se a usinagem em torno mecanico,

a fim de reduzir o didametro dos cilindros para dezoito e meio milimetros (18,5 mm),

visto na Figura 12. Também foi realizado o seccionamento em pecas de dimensdes
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de 10 mm de espessura para atender as necessidades da metalografia e ensaio de

microdureza.

Figura 12 - Peca usinada.

i

Fonte: Autor.

3.4 Conformacéo

A conformacao dos materiais foi realizada em dois laminadores duo reversiveis,
Figura 13, com diversas canaletas para a conformacdo de arames, comecando esta
reducdo de didametro em 18,5 mm e reduzindo até o diametro de 3,0 mm.

Figura 13 - Laminador elétrico duo reversiveis da marca MENAC.
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Fonte: Autor.

O material conformado é mostrado na Figura 14, posteriormente os fios foram
utilizados para a realizacdo de ensaios de tracdo seguindo recomendacdes da NBR
5118 - 1985 (ABNT, 1985), e também de condutividade elétrica sob recomendacdes
da norma NBR 5285 - 1985 (ABNT, 1985) e a norma NBR 6814 — 1986 (ABNT, 1986).
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Figura 14 - Fio laminado em 3 mm de didmetro.

Fonte: Autor.

3.5 Embutimento

No processo de embutimento o material foi utilizando-se resina poliéster
isoftalico, acelerador de Octoato de Cobalto e iniciador de Metil-Etil-Cetona. A mistura
dos trés reagentes foi realizada conforme as recomendacdes do fabricante e em
seguida foi vertida na peca a fim de melhorar a maneabilidade do material na etapa

de preparo metalogréfico, e apds a cura sua aparéncia € mostrada na Figura 15.

Figura 15 - Pecas embutidas em Poliéster Isoftalico.

Fonte: Autor.

3.6 Caracterizacao Mineraldgica

A difratometria de raios X foi realizada em uma maquina da Rigaku Corporation,
modelo Miniflex 600, com o eletrodo de cobre. A Figura 16 ilustra o difratbmetro. A
leitura dos dados foi executada utilizando o software proprietario PANalytical X'Pert
HighScore Plus.
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Figura 16 - Rigaku Miniflex 600.

Fonte: Rigaku (2019).

3.7 Caracterizagcdo Metalogréfica

A caracterizacdo metalogréfica foi realizada com através das caracterizacdes
de macroestrutura, microestrutura por microscopia o6tica, e por microscopia eletrénica
de varredura (MEV), combinada com espectroscopia de raios X por dispersdo em
energia, a fim de determinar, de forma semi-quantitativa, as concentracdes de dados
elementos em certos pontos do material. Tais métodos combinados permitem a

correlacdo entre algumas propriedades do material com sua estrutura.

3.7.1 Macroestrutura

O procedimento para obter-se a macroestrutura foi a partir de lixamento em
lixas de nimeros 80, 120, 180, 220, 320, 400, 600, 800, 1000, 1200, 1500, 2000 e
2500. Em sequéncia efetuou-se o polimento utilizando-se de solucdo de alumina de 1
Mm, ambos realizados em uma politriz metalografica, mostrada na Figura 17. A
solucéo utilizada foi de 1 M de CuCl2 (Cloreto Cuprico), por conta da recomendacéo
do manual da ASM International (1992), alternando-se intervalos de imersao por 15
segundos com momentos de enxague e analise da peca até obter-se o efeito

desejado.
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Figura 17 - Politriz.

Fonte: Autor.

3.7.2 Andlise de Microscopia Otica

Apés a caracterizacdo de macroestrutura, as pecas foram levadas a um
microscopio 6tico, Nikon LV-UEPI, mostrado na Figura 18, com ocular de aumento de
10 x, e objetiva com ampliacdo de 5 x, 10 x, 20, 50 x e 100 x, totalizando uma

magnificacdo maxima de cerca de 1000 x.

Figura 18 - Microscépio Nikon LV-UEPI.

Fonte: Autor.

Uma solucéo de 0,5 % de acido fluoridrico foi utilizada para realizar o ataque
guimico nas duas amostras, matriz e compadsito, por conta da sua reatividade alta com
metais e ceramicos. O procedimento foi de imersdo por cerca de 30 segundos,
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seguidos de lavagem em agua destilada e etanol de pureza analitica para a remocgao
de quaisquer vestigios de acido em contato com a amostra. O material de apoio

utilizado para os ataques € mostrado na Figura 19.

Figura 19 - Material de apoio utilizado para ataque de com acido fluoridrico 0,5 %.

Fonte: Autor.

Este procedimento foi realizado com o fim de verificar-se a presenca de defeitos
superficiais e possiveis interfaces entre particulas de carbeto de silicio e o aluminio,

além de possiveis influéncias no padrdo de solidificacdo do material.
3.7.3 Microscopia Eletronica de Varredura

As micrografias foram realizadas no microscépio eletronico de varredura (MEV)
da marca HITACHI, modelo TM 3000, ilustrado na Figura 20. A configuracdo do
equipamento foi de kV 15, e magnificacdo méaxima de 3000 x. A este equipamento, foi
acoplado o sistema espectroscopia de raios X por dispersdao em energia (EDS)

descrito no tépico 3.8.2, mostrado a seguir

Figura 20 - Microscopio Hitachi TM 3000.
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3.8 Caracterizagdo Quimica

A caracterizagdo quimica foi fundamental para o entendimento das interagdes
fisico-quimicas dos materiais estudados, portanto ela foi realizada com diferentes

meétodos quantitativos, semi-quantitativo e qualitativos.

3.8.1 Fluorescéncia de raios X

A andlise quantitativa por fluorescéncia de raios X proporcionou as
porcentagens em massa (peso) dos elementos quimicos presentes nas amostras do

material presente no aluminio e no compdsito.

3.8.2 Espectroscopia de raios X por dispersdo em energia (EDS)

Esta analise foi realizada pelo equipamento SwiftED3000, acoplado ao MEV
descrito no tépico 3.11.3, mostrado na Figura 21. Suas imagens e leitura foram

realizadas em uma tensao de 15 kV nas amostras.

Figura 21 - SwiftED3000.

Fonte: Autor.

3.8.3 Analise por lixiviagao acida

Este método de caracterizacdo se baseia na ndo dissolucdo do Carbeto de
Silicio em meio a uma solucéo de Acido Cloridrico, entdo pode-se medir a massa
resultante, e também na analise das cores as quais a solucdo pode apresentar. Para
este método, foram utilizados os seguintes materiais: Amostras do Carbeto de Silicio,

Aluminio e Compésito; Tubos de Ensaio; Acido Cloridrico de Pureza Analitica, a cerca
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de 38 %; Aparato para filtragdo simples; Balanca analitica com precisdo de 0,1 mg;

Estufa laboratorial; e, por fim, uma capela para a exaustao de gases e fumos.

Um fluxograma do processo pode ser visto na Figura 22.

Figura 22 - Fluxograma da Lixiviacdo Acida

)
Pesagem dos
materiais Pesagem
A
—
Posicionar as Filtragem
amostras em Lavagem
tubos de ensaio Secagem
A4
v | —
. o= Filtragem e
Adigédo de HCI > l Lavagem

Fonte: Autor.

O procedimento foi realizado partindo-se do principio da ndo dissolu¢cdo em
acido cloridrico do carbeto de silicio presente no compdsito. Portanto as amostras,
tanto do aluminio, do compdsito e do carbeto de silicio em po, foram divididas em
pequenos grupos de 6 amostras para cada composi¢ao, que foram posteriormente
pesados, transferidos para um tubo de ensaio, acrescidos de 10 ml de agua destilada,

seguidamente, adicionou-se ao frasco cerca de 10 ml de &cido cloridrico concentrado.

A execucdo desse procedimento é mostrada na Figura 23.

Figura 23 - Experimento de lixiviag&do acida.
B T

Fonte: Autor.
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Apds o ataque ocorrer por 24 h, para a completa dissolucdo das regibes
reativas, a solucao foi filtrada e lavada consecutivamente até atingir-se o pH neutro,

para a nao , no sistema de filtracdo simples mostrado na Figura 24 .

Figura 24 - Sistema para a filtracdo simples

Fonte: Autor.

Apés isso, a torta resultante da filtracao foi seca em estufa, transferida para um
dissecador em vacuo parcial, mostrados na Figura 25, e pesada em balanca analitica

com precisao de 0,1 mg.

Figura 25 - Dgsscador acoplado a bomba a vacuo (a), e estufa para secagem (b).

R

Fonte: Autor.

Partindo-se do principio de que a amostra puramente metalica ndo deve
apresentar materiais retidos, € possivel inferir que a equacao 4 resulta na proporgao
de metais, no caso, a porcao de matriz atacada pelo acido, e representa isto em
porcentagem massica.

Pi— Ps

M %m — %100 % 4

1
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3.9 Determinacao da porcentagem de refor¢co incorporada na matriz

Para esta andlise, foram utilizados picnémetro de 5 ml, proveta graduada de 10
ml, com escala em 0,1 ml e balanca analitica de precisdo de 0,1 mg, mostrados na
Figura 26. E também, é importante citar que foram realizadas duas analises diferentes
partindo-se do mesmo principio, de medir a massa de agua deslocada a partir de dado
volume de substancia ou objeto. A primeira utiliza picnbmetros para a medicao de
volumes, usando a norma ASTM B873 — 17 (ASTM, 2017) como principio. Enquanto
a segunda utiliza-se de uma proveta graduada, adaptando-se a norma ASTM D7481
— 18 (ASTM, 2018).

Figura 26 - Medicdo em picndémetro (a), e em proveta, (b).

_

Fonte: Autor.

3.10 Determinacao da Condutancia

Para este teste, os arames de 3,0 mm de didmetro foram seccionados em
porcdes superiores a 150,0 mm a fim de promover uma maior liberdade para a fixagcao
da garra e ainda assim manter-se relativa precisdo na medicédo da distancia entre as
garras. Um termopar foi associado ao sistema a fim de conferir boa confiabilidade na
afericdo de temperatura de ensaio realizado pelo Multiohmimetro MEGABRAS (ponte
de kelvin), modelo MPK-2000, Figura 27. A corrente usada foi de 1 A.
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Figura 27 - Multiohmimetro montado para o ensaio.

L
Fonte: Autor.

Para a determinacdo da resistividade elétrica, foi utilizada uma equacao
fornecida pela norma NBR 6814 — 1986 (ABNT, 1986), mostrada pela equacéo 5:

Rty = ————— (5)

- 1+ ato(t —to)

3.11 Caracterizacdo Mecéanica

A caracterizacdo mecanica foi realizada utilizando-se de dois ensaios, ensaio

de dureza e ensaio de tracéo.
3.11.1 Microdureza

O ensaio de microdureza foi realizado sob a normativa ASTM E 384 —
17 (ASTM, 2017), pelo Grupo de Pesquisa em Engenharia de Materiais (GPEMAT)
dependéncias do Laboratério de Engenharia Mecanica, utilizando-se de um
microdurébmetro de modelo HV1000-B. A carga utilizada foi de 100 grama-forga, por
12 segundos. O ensaio foi realizado com cerca de 15 indentagdes, distanciadas 1 mm
uma das outras, em cada amostra. Na Figura 28, é mostrada a execuc¢do do

procedimento pelo microdurdbmetro.
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Figura 28 - Ensaio de Microdureza em execugao.

| 18

i

Fonte: Autor.

As indentagfes seguiram o esquema mostrado na Figura 29.

Figura 29 - Esquema de indentacdes.
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Fonte: Autor.

3.11.2 Ensaio de Tracgéao

Foram utilizados 3 corpos de prova para cada composi¢cado (Matriz de Aluminio
e Composito Al-SiC), e estes foram submetidos a recomendacdes da norma NBR
5118 — 1985 (ABNT, 1985), para determinacado do limite de resisténcia a tracdo, com
célula de carga de 3000 N, com comprimento util de 15 cm, com um esquema
mostrando suas dimensdes na Figura 30, e também na velocidade de ensaio foi de 2

mm.min-1,

Figura 30 - Corpo de Prova do Ensaio de Tracéo.
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Fonte: Autor.
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Os ensaios foram realizados em duas maquinas de ensaios distintas, uma
delas foi uma KRATOS modelo IKCL1 — USB, disponivel no Laboratério de
Engenharia Mecéanica da UFPA, mostrada na Figura 31. A segunda maquina, uma
méaquina AROTEC WDW- 100E, pertencente ao IFPA, Campus Belém, mostrada na
Figura 32.

Figura 31 - KRATOS, no laboratério de Engenharlia Mecéanica da UFPA.
el N | It

-

Figura 32 - Maquina de Ensaios Universais AROTEC WDW- 100E, no IFPA.
NN

Fonte: (DIAS, 2016).

Fonte: Autor.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste tépico serdo mostrados e formuladas hipéteses com embasamento
tedrico acerca dos resultados dos experimentos desenvolvidos durante a execucao do

trabalho.
4.1 Manufatura do Compadsito

Foi notado durante a fabricacdo do compoésito uma certa dificuldade na
homogeneizacgdo entre o aluminio fundido e o carbeto de silicio, sendo notada uma

segregacao, mostrada na Figura 33 entre os dois constituintes.

Figura 33 - Fundigdo do compbsito.

Isso pode estar relacionado ao carater de repulsao do aluminio fundido devido
a tensdo superficial alta quando em contato com certos tipos ceramicos (MOLINA et
al., 2007).

Essa repulséo entre os constituintes do compadsito diminui com o decorrer do
tempo, por conta da possivel formacéo do intermetalico AlaCs, material de alta dureza
e fragilidade, o qual poderia prejudicar o comportamento mecanico do compdsito,
apesar de melhorar sua molhabilidade (FERRO; DERBY, 1995). A formacéo deste
composto, também tem influéncia da temperatura de processamento, Shimbo, Naka
e Okamoto (1989) obtiveram dréasticas reduc¢des do angulo de contato entre o aluminio
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e o carbeto de silicio a partir de temperaturas 1373 K, aproximadamente 1099,85 °C,

as quais induzem a boa adeséao entre os constituintes do compasito.

4.2 Caracterizacdo Mineralégica

A Figura 34 apresenta o difratograma de raios-X do Carbeto de Silicio utilizado

neste trabalho, apresentando os principais picos cristalinos presentes no material.

Figura 34 - Difratograma do P6 de Carbeto de Silicio.

* * SiC

Intensidade (u. a.)

25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75

20 (Ko Cu)
Fonte: Autor.

A partir da visualizacdo da Figura 34 é possivel observar pelos picos do
espectro de difracdo de raios X, que a amostra do p6 de Carbeto de Silicio no
difratograma apresentado, mostra, por meio de observacao da quantidade e area dos
picos indica que o Carbeto de Silicio apresenta a maior propor¢cdo em relacao aos

outros minerais que nao obtiveram picos representativos.

N&o se realizou andlise quantitativa ou semi quantitativa, ao exemplo do
método de refino descrito por Rietveld (1969).

Analisando-se o padrao cristalografico, € notada a presenca do Carbeto de
Silicio a de acordo com os picos principais em 20 = 34 °; 35,7 ©; 38,7 2; 60 ©; 73,6 °.
Tais picos sédo correspondentes ao encontrado por Ceballos-Mendivil et al. (2014),
Gentile, Xiao e Abram (2013). Esse fato pode ser explicado pela facil sintese desse
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alotropo do carbeto de silicio, e com isso ha uma maior probabilidade desta fase ser

encontrada comercialmente, sendo comumente utilizado como abrasivo.

4.3 Caracterizacdo Metalogréfica

4.3.1 Macroestrutura

A macroestrutura da matriz de aluminio é mostrada na Figura 35.

Figura 35 - Macroestruturas da matriz (a), e do compdsito (b).

Fonte: Autor.

E notado um maior refinamento de gréos na amostra do compdsito, visto que
h& menor presenca de gréos do tipo colunar, em relacdo a matriz, isso pode ser
explicado pela hipotese de Habibnejad-korayem, Mahmudi e Poole (2009), em que as

particulas atuam como agentes nucleantes durante o resfriamento e solidificacao.

Para Garcia (2007), a parede do molde age comecando a formar ndcleos em
sua superficie, que tendem a crescer a partir dela. Além disso, 0s agentes nucleantes
devem ser insolluveis e se possivel, com baixa atividade quimica com a solucéo
liquida, além de apresentarem boa area superficial, entdo, pode-se inferir que o
notavel refino visto na Figura 35, pode estar correlacionado com a introducao das
particulas de carbeto de silicio, que apesar de estarem em pequena quantidade, ja
podem estar atuando como refinadores de gréo, favorecendo assim a formacéo de
grados menores no compdésito, se comparado com a matriz.
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4.3.2 Microscopia Otica

ApoOs o ataque com a solugdo de 0,5 % de HF, a micrografia da matriz de
aluminio é evidenciada com bom refino de grdo, como mostrado na Figura 36. Na

Figura 37, € mostrada uma micrografia do compdésito.

Figura 36 - Aluminio matriz com ampliacéo de 100 x.

Fonte: Autor.

A partir da Figura 36, € possivel identificar que ndo sao tao presentes defeitos
estruturais na matriz de aluminio. Destacados em circulos azuis sdo as possiveis
formacdes dos intermetalicos FeMgsSisAls, FesSiAls ou FezSiz2Als comuns para essa

composicéo a base de silicio, magnésio e ferro (DAVIS, 1993).

Para o compésito, uma micrografia com magnificacdo de 100 x é mostrada na
Figura 37.
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Figura 37 - Compoésito com ampliacéo de 100 x.

Fonte: Autor.

Arango e Martorano (2009) notaram que apos a introducdo de um inoculante
ceramico, houve um melhor refino de gréo a partir da liga base. Assim como também
outros inoculantes ceramicos podem atuar refinando a estrutura do material, algo
visivel na regido interna do circulo azul na Figura 37. E possivel que essas
caracteristicas sejam provenientes de um defeito de fabricacdo como um vazio por

gases ou pela expulséo por lixamento e polimento dessa possivel particula.

A Figura 38 apresenta 2 focalizagdes diferentes, a fim de abranger uma maior
gualidade focal.

Figura 38 - Composito em ampliacao de 500 x em 2 posi¢des focais, no plano (a), e acima do plano
(b).
b)

a)

Fonte: Autor.

Para a primeira posi¢cdo focal, parte A) da Figura 38, a posicao focal esta
préxima ao plano metalico, onde ha uma pequena variacdo no padréo de solidificacéo
nos arredores da possivel particula. Ja no que tange a parte B) da Figura 38, o foco
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fora ajustado para acima do plano metalico, onde é notado um material com aspecto
vitreo na sua superficie focal com pequenas ranhuras, as quais podem ser indicios de

corrosdo pelo acido fluoridrico utilizado no ataque.

Para Garcia (2007), este rearranjo no padrédo de solidificacdo na regiao
adjacente da particula pode ser considerada como uma inoculacdo de nucleante,
neste caso, o carbeto de silicio, que ao enfrentar uma diferente taxa de resfriamento,
entre o aluminio fundido e o material ceramico, pode ter vindo a induzir um maior refino

neste local em especifico.

4.3.3 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A microscopia eletronica de varredura foi realizada e como resultado foi gerada
a Figura 39 com o aumento de 250 x e a Figura 40 com o aumento de 3000 x para a

matriz, e para o composito a Figura 41.

Figura 39 - Matriz com magnificacdo de 250 x (a), e com elementos destacados em (b).

20191114 1506 F D35 x250 300 um

1506 F D35 x250 300um UFPA-LME2065
Fonte: Autor.

UFPA - LME2065 20191114
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UFPA - LME2063 2019/11/14 1458 F 3.9 x3.0k 30um
Fonte: Autor.

A partir da visualizagdo das micrografias da matriz mostradas na Figura 39,
especificamente na parte b), é possivel notar que ha uma diferenca de
microconstituintes, destacados em circulos vermelhos, possivelmente um
intermetalico constituido de aluminio, silicio, magnésio e ferro segundo o que foi
descrito por Davis (1993). Ha também um possivel defeito de inclusdo, Sharma et al.
(2017) trata isso como uma dificuldade a ser contornada no método de fabricagéo de
Stir Casting.

Na Figura 40, com a magnificagdo de 3000 x, é notada uma alta concentracao
de porosidades, tal fato também pode ser decorrente do método de fabricacao, mas
também sendo possivel se atribuir a solubilidade do hidrogénio no aluminio, algo que
poderia ser resolvido por uma melhor desgaseificacdo (BLACK; KOHSER, 2012).

Na Figura 41 e Figura 42, € possivel visualizar a micrografia do compdsito com

diferentes aumentos, 100 e 2000 x respectivamente.
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Figura 41 - Micrografia do compdsito com magnificagdo de 100 x (a), e com elementos destacados
em (b).

b)

a)

UFPA - LME2066 201911714 1536 F D40 x100

1mm  UFPA - LME2066
Fonte: Autor.

20191114 1536 F  D4.0 x100 Tmm

A partir da visualizacdo da micrografia € possivel notar um possivel defeito de
fabricacdo, destacados no circulo azul na parte b) da Figura 41. Possiveis
aglomerados do carbeto de silicio, ou de inclusdes de escéria sdo destacados em
vermelho, também € possivel notar que esses aglomerados sdo presentes por grande

parte da superficie do compésito.

Tais estruturas sdo semelhantes ao que foi encontrado por Mahajan et al
(2015). E notada uma boa disperséo destes possiveis aglomerados de SiC em meio
a matriz, isso pode estar correlacionado com a agitacdo for¢cada na técnica de Stir
Casting, a qual auxiliaria na dispersao das particulas na fase continua, mas ainda
podendo ser possiveis inclusées de escéria dentro do metal fundido (MEENA et al.,
2013).

Figura 42 - Micrografia do compdésito com ampliacdo de 3000 x (a), e elementos destacados em (b).

a)

20191114 1633 A D86 x20k Num

UFPA . LME20T2 201914114 16:33 A D86 x20k 30um UFPA.LME2072
Fonte: Autor.
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Visualizando-se a Figura 42, foram notados pequenos pontos esbranquicados,
destacados na parte B) da Figura 42, o que podem ser evidéncias de particulas do

carbeto de silicio disperso em meio a matriz metalica de aluminio.

Destacados com circulos azuis, séo estruturas semelhantes as encontradas por
Abarghouie e Reihani (2010) e também por Moses, Dinaharan e Sekhar (2014). A
Figura 42 também foi utilizada como base para a geracdo da analise por EDS,
mostrada posteriormente no tépico 4.4.2
4.4 Caracterizacdo Quimica

4.4.1 Caracterizacdo Quimica por Fluorescéncia de Raios X

O Quadro 5 mostra a quantidade de cada elemento presente nos materiais
utilizados neste trabalho.

Quadro 5 - Resultados do FRX dos Materiais.

Elemento Quimico Matriz Compésito
Al 94,93 94,51
Mg 1,44 1,34
Si 3,40 3,91
Fe 0,22 0,24
Elementos Tracos <0,001 <0,001

Fonte: Autor.

Nesta andlise foram reveladas somente teores significativos da presenca de
Aluminio, Magnésio, Ferro e Silicio no aluminio da matriz e no compdsito. A partir
desta composicdo quimica da matriz, foi possivel inferir-se que a liga apresentou
similaridades com a AA 4013, uma liga com médio teor de silicio e magnésio.
Pertencente a série 4xxx, esse material pode ser utilizado como elemento de
enchimento em brasagens, e para outras aplicacdes caso sejam feitos tratamentos
térmicos (DAVIS, 1993).
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4.4.2 Espectroscopia de raios X por dispersédo em energia (EDS)

A partir da Figura 43 a analise da espectroscopia de raios X por dispersao em
energia mostrou 0s seguintes resultados observados na Figura 44 e no Quadro 6.

Figura 43 - Ponto utilizado para o EDS realizado em uma

particula.

i

spectrum 1

| 40um '

Fonte: Autor.

Figura 44 - Gréfico gerado via EDS em uma particula.
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Fonte: Autor.

Quadro 6 - EDS na possivel particula de SiC do compésito.

Porcentagem Porcentagem
ST Méssica (%) Atomica O6)
Carbono 20,801 37,077
Oxigénio 3,688 4,935
Aluminio 69,434 55,094
Silicio 1,489 1,135
Ferro 4,588 1,759
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Por meio dos resultados apresentados no grafico da Figura 44, e em
combinacdo com o Quadro 6, foi possivel notar pequenas propor¢cées de Silicio e

Ferro em meio ao restante dos elementos analisados.

A Figura 45 ilustra o ponto analisado para a comparacao de concentracao de
elementos no composito. A Figura 46 e o Quadro 7 mostrando os resultados obtidos.

Figura 45 - Ponto da possivel matriz do compdsito analisado no EDS

+
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Fonte: Autor.

Figura 46 - Gréfico obtido por EDS da possivel matriz do composito.
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Fonte: Autor.

Quadro 7 - EDS na possivel matriz do compdsito.

lemento | i coath | Atomica ()
Carbono 21,208 37,141
Oxigénio 2,682 3,526
Aluminio 76,110 59,333

Fonte: Autor.
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A partir da andlise do grafico da Figura 46 e do Quadro 7, foi possivel notar que

esta regido € composta quase que exclusivamente de Aluminio, Oxigénio e Carbono.

E fazendo a comparacdo entre os dados obtidos entre a possivel matriz e
possivel particula, foi possivel visualizar-se que ha uma clara distingdo da
concentragao e espécie de elementos formadores da fase observada em cada ponto.
Sendo que na hipotetizada particula, ponto analisado na Figura 43, ha uma presenca
de Silicio e Ferro, uma provavel evidéncia do SiC, se feita em contraste com o ponto

analisado na Figura 45, onde n&o se apresentam tais elementos.

Além disso, é importante discutir a possivel evidéncia falsa de carbono nas
amostras, o que pode ter sido deturpado por pequenas amostras organicas
provenientes do manuseio ou até dos gases presentes na atmosfera de vacuo parcial
da camara do MEV (ABRUNHOSA; PINTO, 2012). As amostras apresentam teores
baixos de oxigénio que pode ter sido originado da formagao de finas camadas de 6xido

na superficie dos materiais a base de aluminio (SCICAST, 2018).
4.4.3 Andlise por Lixiviacdo Acida

A lixiviacdo acida foi realizada e como esperado, houve uma grande liberacéo
gasosa quando a solucdo acida entrou em contato com a regido metalica dos

materiais, como mostrado na Figura 47. E explicado pela reacdo descrita na equacao
6.

HCl + 1Al - 1AICl; + H, (6)

Figura 47 - Ataque &acido no aluminio
g q‘w

Fonte: Autor.
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Apdés o ataque acido, foi notado uma formacdo de solugBes amarelo-
esverdeadas nos tubos de ensaio onde ha o carbeto de silicio e nos que contém o
compaosito, mostrado na Figura 48, sendo contetdo dos tubos os seguintes: para o
primeiro, uma amostra do p6 de carbeto de silicio; para o segundo, uma amostra do

compasito; para o terceiro, uma amostra do aluminio.

Figura 48 - Tubos de ensaio apds 24 h em contato com a solugéo.

Fonte: Autor.

Essa coloracdo pode ser decorrente da formacéo de cloreto férrico (FeCls) que
é formato apés o ataque do acido cloridrico em pequenas fracdes de ferro presentes
no carbeto de silicio (ATKINS; JONES, 2011). Tal formacé&o € explicada pela equacao
7.

HCI + 3Fe — FeCl; + H, (7)

Essa reacado tem prioridade menor do que a formacao do cloreto de aluminio
por conta da ordem de reatividade do aluminio ser maior a do ion Fe?* e do Fe®*.

Além dessa andlise qualitativa, fora feita também uma analise do percentual
lixiviado pelo acido. O Quadro 8 apresenta o resultado da lixiviagdo utilizando-se a

equacao 4.
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Quadro 8 - Perda massica apos lixiviagdo

Amostra Porcentagem Massica apos lixiviagao(%om/m)
Carbeto de Silicio 98,188 + 0,740
Compésito 1,459 + 0,045
Aluminio Matriz 0,019 £ 0, 010

Fonte: Autor.

Observando-se o Quadro 8, foi notado que ha uma perda quase que total de
massa no aluminio matriz e no compaosito também. Entretanto, ha uma minima perda
de material nas amostras do pé de carbeto de silicio e também, o aspecto de particulas
escuras no material residual na amostra do compadsito pode estar indicando que o
carbeto de silicio é resistente ao ataque quimico, como esperado de um material
ceramico com suas aplicacdes algo consonante com o que Andrews et al. (2007)
pesquisou, e que seu grau de degradac¢ao pode estar relacionado com suas possiveis

impurezas.

4.5 Estimativa da porcentagem de reforgo incorporada na matriz

A partir dos procedimentos presentes no tépico 3.8 realizados s&o
apresentados os seguintes resultados mostrados no Quadro 9.

Quadro 9 - Propor¢cdes em massa especifica para 0s materiais.

Amostra Picndmetria Principio de Arquimedes em Proveta
Carbetode | 5135 0,015 3,150 + 0,170
Silicio
Aluminio 2,707 + 0,021 2,711 + 0,168
Matriz
Composito 2,719 £ 0,019 2,727 £ 0,050

Fonte: Autor.

E visto, que a massa especifica do carbeto de silicio tem valor aproximado com
0 que é determinado por ASM INTERNATIONAL (1990), de cerca de 3,2 g.cm™.
Notadamente, esse valor ligeiramente menor, pode ser motivado pela presenca de

impurezas no material.

Quanto a massa especifica do Aluminio, matriz, e do Compésito, os resultados
sao coerentes com os de Kumar, Manisekar e Ravindran (2014), que obtiveram um
pequeno acréscimo de massa especifica ao adicionar-se pequenas fracdes de carbeto

de silicio em uma matriz a base de aluminio.
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Foi notado que h& um teor médio, em propor¢éo, de aproximadamente 0,5 %
de Carbeto de Silicio no Compdésito. Essa baixa incorporacdo pode ser explicada pelo
baixo angulo de contato entre metais em geral, e, especificamente, entre o aluminio e
o carbeto de silicio (SHIMBO; NAKA; OKAMOTO, 1989).

Ha, porém, a possibilidade de aumentar-se esse teor de Carbeto de Silicio na
matriz de Aluminio aumentando-se o tempo de contato com o metal fundido, conforme
Ferro e Derby (1995) obtiveram na faixa de temperatura de 700 a 1100 ° C, entretanto,
€ importante frisar que essa melhor incorporacao e, consequente, molhabilidade entre
estes compostos, pode ser explicada pela formacao de AlsCs (NOGI; OGINO, 1988).
Tal fase é facilmente atacada por acidos gerando metano (CHa) e cloreto de aluminio
(AICI3), quando em presenca de acido cloridrico (HCI) e decompde-se em cerca de
1400 © C (EAGLESON, 1994).

4.6 Condutancia Elétrica

A resistividade elétrica medida e calculada pela equacdo 5 é mostrada no
Quadro 10.

Quadro 10 - Resultado da resistividade elétrica medida.

Material Condutéancia (% IACS)
Aluminio 62 %
Compésito 55,31 %

Fonte: Autor.

Foi notado uma reducéo na condutancia no compdésito em relacédo ao aluminio
comercial, tal aumento pode ser explicado pelo carater de mau condutor elétrico do
carbeto de silicio, mostrado por Volz et al. (2001), em que a resistividade elétrica do
carbeto de silicio tem resistividade equivalente a cerca de 10 Q.m. Uma possivel
explicacdo desse fenbmeno também pode ser o refino de grdo presente no material
composito, de forma que os contornos de grdo podem agir como barreiras para a
transmissao elétrica (PRAZERES, 2016).
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Também é notado aumento similar na resistividade quando ha incorporagéo de
outro sistema particulado de material semicondutor na matriz metalica (DUROWOJU
et al., 2015).
4.7 Ensaios Mecanicos

4.7.1 Ensaios de Microdureza

O ensaio de microdureza gerou os resultados que sao sintetizados pelo Quadro
11.

Quadro 11 - Medidas de microdureza para a matriz e o composito.

Material Dureza (VHN)
Aluminio 14,85+ 2,24
Compésito 15,70+ 1,84

Fonte: Autor.

Nota-se que houve um pequeno aumento de 0,85 VHN na medida de
microdureza, porém este aumento ndo é significativo o suficiente devido ao valor
desvio padrdo estar acima deste. Concomitantemente é necessario frisar que ainda
ocorreu um aumento, e por conta da adicédo do carbeto de silicio ter sido em uma baixa
porcentagem em relacdo a bibliografia utilizada, além de ser feita com método de

fabricacéo ligeiramente menos efetivo.

Mahajan et al. (2015) obteve cerca de 72 VHN com um compdésito de uma liga
Al 6061 com 10 % de Carbeto de Silicio em comparacédo aos 45 VHN da mesma liga.
Meena et al. (2013) obteve uma tendéncia de melhor refor¢co para o desempenho com
o carbeto de silicio em tamanho passante a malha de 220 mesh, o que pode ser
explicado pela possivel indentacdo em uma particula do carbeto de silicio,
aumentando, assim a resisténcia do material pontualmente, mas também podendo

gerar possiveis acumulos.

Outros autores como Singla et al (2009), Kumar, Maniesekar e Ravindran
(2014) e Meena et al (2013) obtiveram bons desempenho utilizando-se de ensaios de
dureza Brinell, tal fato pode ser devido a possivel interacdo maior entre a superficie

do indentador e a do carbeto de silicio, aumentando assim, a dureza do material.
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Um método possivel de obter-se uma melhoria no desempenho do compdésito
seria por um tratamento térmico como envelhecimento, a fim de aliviar as tensdes
criadas durante a solidificacdo diferenciada entre a matriz e o reforco como realizado
por Abarghouie e Reihani (2010).

Para um aumento maior ser notado é recomendada a utilizacdo de ensaios de
dureza Brinell, como realizado por Singla et al. (2009), Kumar, Manisekar e Ravindran
(2014) e Meena et al. (2013).

4.7.2 Ensaios de Tracéo

Os resultados do ensaio de tragdo sob recomendacdo da norma NBR 5118 —
1985 (ABNT, 1985) sdo mostrados no Quadro 12.

Quadro 12 - Resultado dos ensaios de tracéo.

Material Tensdo Méxima (MPa) | Desvio (MPa)
Matriz (Al) 158,09 +1,83
Compésito (AI5%SiC) 167,59 +0,73

Fonte: Autor.

O acréscimo na resisténcia do material sob tens@o quando inseridas particulas
duras € notado em trabalho de Radhika, Balaji e Palaniappan (2015), e segue a linha

de tendéncia mostrada por Moses, Dinaharan e Sekhar (2014).

pY

Esse visivel aumento de resisténcia a tracdo pode ser em funcdo da
transferéncia de carga da matriz para o material utilizado como reforco, além do
carbeto de silicio talvez estar agindo como um refinador de gréo, o que leva a uma

maior resisténcia no material (SHARMA et al., 2017).

O comportamento mecanico do material durante o ensaio foi de haver a
formacéo de estriccdo para ambas as composi¢cdes, como visto nas Figura 49 para o
aluminio matriz, sendo na parte a) 0 momento antes do rompimento e na parte b), o

registro apds o rompimento.
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Figura 49 - Ensaio de resisténcia a tracéo no aluminio (a), e pega rompida (b).

Fonte: Autor.

A Figura 50 mostra o desenvolvimento da deformacdo do compdésito antes da

fratura na parte a), e na parte b), é notada a peca apdés o rompimento.

Figura 50 - Ensaio de resisténcia a tracdo no compaésito (a), e peca rompida (b).

-

Fonte‘: Autor.

E notado um comportamento de empescocamento do material em momentos
antes do rompimento, o que evidéncia que ha um comportamento de boa ductibilidade
dos materiais estudados, tanto da matriz quanto do compdsito. Para maiores teores
de carbeto de silicio na matriz de aluminio, existe a tendéncia de haver menor
deformacéo no material, tornando-o proporcionalmente mais fragil conforme o teor de
carbeto de silicio € aumentado (SKOLIANOS, 1996).
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5. CONCLUSOES

- A fundicdo do aluminio e a adicdo do carbeto de silicio foi realizada.
Seguidamente, houve a usinagem e laminacdo do material. Foram feitas diferentes

amostras a partir do metal base e do compdsito.

- Analisando-se a difratometria do p6 de carbeto de silicio, sdo notadas

apenas picos representativos de Carbeto de Silicio Alfa.

- A partir da metalografia do material, pode-se inferir que as particulas de
carbeto de silicio influenciaram a solidificacdo a fim de se formarem grédos mais
refinados, apesar de induzirem a defeitos de fabricacdo como vazios e incrustacoes.
O ataqgue durante a metalografia pode ter sido um agente de corrosdao sobre as
particulas de carbeto de silicio no compdésito por conta da alta afinidade do ion 7 com

0S componentes do compaosito.

- A caracterizacado quimica por FRX do material mostra um incremento na
guantidade de Silicio e Ferro no material e ha a possibilidade deste acréscimo ser
decorrente da adicdo do Carbeto de Silicio. O EDS mostra que ha uma maior
concentracdo de Silicio e Ferro em areas onde ha a hipotese de serem particulas de
SiC. A estimativa da incorporacéo final do carbeto de silicio foi de cerca de 0,5 % em

relacdo a massa total do compésito.

- Para o comportamento elétrico do material, € criada uma resisténcia elétrica
gue culmina na reducao de cerca 12 % da condutancia para o compdsito em relacdo
ao aluminio matriz, isso pode ser decorréncia do refino de grdo, quanto da introducdo

de um material menos condutor elétrico.

- No que tange a resisténcia mecéanica do material, € notado um aumento de

cerca de 5,7 % em relagdo a microdureza e 6 % para a resisténcia a tracao.

- Partindo-se da hipoétese inicial de que o método manual de agitagédo seria de
desempenho inferior que o de Stir Casting, pode-se inferir que houve um bom
desempenho em geral para esta composicao. Entretanto, € visto que ha uma melhoria
na resisténcia mecéanica do material compdsito no que tange a aumento do limite de
resisténcia a tracdo, e também em relacdo a microdureza. A condutancia do material

compasito foi inferior & matriz sem reforgo.



67

5.1 Sugestdes para Trabalhos Futuros

As sugestbes para o trabalho séo:

- A utilizacdo do método de fabricacdo por Stir Casting efetivamente com

controle de agitacdo mecanizado.
- Mudar a concentracdo de carbeto de silicio na matriz e caracterizar.
- Variar o tamanho de particula do reforco e comparar as propriedades.

- Realizar outros ensaios mecanicos no material como Dureza Brinell,

compresséo, cisalhamento e impacto.
- Estudar outras ligas de aluminio reforcados por carbeto de silicio.

- Realizar os experimentos fabricando os materiais por metalurgia do po.
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