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RESUMO

E feita uma revis¥o biblicgrafica dos compésitos de
matriz metalica do tipo Al/SiC produzidos por metalUrgia do pd e
consolidados por extrus¥o e por compactagfo e sinterizagSo; e
uma compara¢¥o com os produzidos por fundigHo.

S¥o relatadas caracteristicas medidas experimentalmente de
produtos de extrus¥@ies de misturas de pé de Al comercialmente puro
com 0%, 5% e 10% de SiC onde se conseguiu atingir densidades de
Q8% da densidade tedrica. Obteve-se a dureza de 32 HB para o
material sem reforgo de SiC e 42 e 48 HB para o mesmo material
com reforgos de S5 e 10% em pesc respectivamente. Caractertiza-se
o material microestruturalmente com relag¥o a distribui¢So do SiC
na matriz metalica. FL

f{1}= Trabalho apresentado no Seminérioc de Metalurgia do P6 da
ABM, de 23 a 25 de outubro de 1991, SZo Paulo.

[21= Engenheiro Metalurgista e mestrando pelo IPEN.

{31~ Membro da ABM, Engenheiro Metalurgista, M.E., Doutor em Engenharia
Metaldrgica, Pesquisador do IPEN, Professor do Curso de
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1. ~INTRODUGCARO

Devido a possibilidade de combinag@o de caracteristicas de
diferentes materiais, os compésitos tém sido constantemenmte
estudados , em particular no casc dos Compésitos de Matriz
Metalica C(CMMD de aluminio reforgadas com SiC nas formas de
whiskers, fibras e particulas. A Metalurgia do P& C(M/P) tem
despertado grande interesse na producio destes compésitos devido
ac fato de se poder combinar maiores quantidades de elementos de
liga na atomizag¥o dos pés de Al, menores efeitos de segregagio
no material consolidado e a introdug3o do éxido de aluminio da
camada qﬁe recobre o pé de Al de uma maneira homogénea resultando
num segundo tipa de reforgo destes compésitos. O conjunto de
todas estas vanf.agens da M/P leva A um produto final mais caro,
mas. de propriedades supericres aos produzidos por outros
processos. [1]

O objetivo deste trabalho e fazer uma revisio bibliografica
dos compésitos de matriz de aluminia quanto aos processcs e
produtos, bem como apresentar resultados experimentais da

pesquisa.

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA.

Uma crescente demanda por materiais com maior relag3o
resisténciaspeso, ou médulo de elasticidade Cneste caso portanto
maior rigidezd, ou médulo de elasticidade especifico (relagio
entre o modulo de elasticidade e peso especificod, levou a estu-
dos que resultaram em materiais compbdsitos, onde se visou
combinar materiais com propriedadeﬁ:: muit.a# vezes bem diferentes
(metais-cera&micos, cerdmicos-ceramicos, = metais-metais, metais-
polimeros) que quando juntos em dadas propor¢es, resultam em
materiais com a combina:;ﬁ'es‘ da prdpriedades dos materiais
constituintes. [(2,3,58] : .

No presente caso o material & um compésito de matriz
metalica C(CMMD onde o reforgo & constituido por particulas
ceramicas de SI.CP. Os CMM's mais difundidos u{ilizam ret‘orco; de
material cera&mico duro CSiC, Alzos. TiOz. T.le. B‘C) em matriz de
liga leve CAl, Mg e Tid.

No caso dos CMM o critéric de selegZo para’ o material
ceramico inclui propriedades como médulc de elasticidade, limite
de resisténcia a trag¥o, densidade, temperatura de ruézc, esta-

bilidade térmica, compatibilidade com a matriz, coeficiente de
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1. -INTRODUCRO
Devido a possibilidade de combinagdoc de caracteristicas de

diferentes materiais, os compdsitos tém sido constantemenmte

estudados , em particular no caso dos Compdsi tos de Matriz
Metalica CCMMD de aluminio reforgadas com SiC nas formas de
whiskers, fibras e particulas. A Metalurgia do P& C(M/PD tem

despertado grande interesse na produg3o destes compédsitos devido
ao fato de se poder combinar majiores quantidades de elementos-de
liga na atomizag3o dos pés de Al, mencres efeitos de segregacgio
no material consolidado e a introdugZo do 4xido de aluminio da
camada que recobre o ps de Al de uma maneira homogénea resultando
num segundc tipo de reforgo destes compésitos. O conjunto de
todas estas vantagens da M/P leva A& um produto final mais caro,
mas de propriedades superiores acs produzidos por outros
precessos. (1]

O-objetivo deste trabalho e fazer uma revisZo bibliografica
dos compésitos de matriz de aluminio quanto aos Pprocessos e
produtos, bem como apresentar resultados experimentais da

pesquisa.

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA.

Uma crescente demanda por materiais com maior relag3o
resisténcia/peso, ou médulo de elasticidade Cneste caso portanto
maior rigidezd, ocu médulc de elasticidade especifico Crelaé:zo
entre o médulo de elasticidade e pesc especificol, levou a estu-’
dos que resultaram eni‘ materiais compdsitos, onde se visou
combinar materiais com propriedades muitas vezes bem diferentes
C(metais-ceramicos, cerimicos-ceramicos, metais-metais, metais-
polimeros) que quande juntos em dadas' proporg®@es, resultam em
materiais com a combinagBes da propriedades dos materiais
constituintes.[2,3,5] '

‘ No presente caso © material & um compésito de matriz
metilica CCMMD onde o reforgo ¢ constituido por particulas
ceramicas de SLCP. Os CMM’s mais difundidos utilizam reforgos de
material ceramico duroc CSiC, Alzos. noz. TiBz. B‘C) em matriz de
liga leve CAl, Mg e TidD.

No caso dos CMM o critérioc de seleg3o para o material
cerimico inclui propriedades como médulc de elasticidade, limite
de resisténcia a tragXo, densidade, temperatura de fusZo, esta-
bilidade t.trn;ica. compatibilidade com a matriz,. co'eficlente de
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expansio térmica, tamanho e forma, e custos. No caso dos Al/Sj.C:p
a deformagio desenvelvida na interface do reforgo com a matriz,
devido a diferengas no coeficiente de expansio térmica é muito
importante tante em algumas aplica¢Bes em trabalho c¢omo nos
tratamentos de solubilizag¥fo e envelhecimento onde ocorrem ciclos
térmicos. (2]

A maioria dos CMM's & obtida por mistura mecanica de fases,
o que os diferencia das ligas convencionais obtidas por solidifi-
cag3o ou reag@es no estado sélido como previsto pelos diagramas
de fase. -~ Isto possibilita a adi¢Zo de quaisquer fragSes
volumétricas, formas e tamanhos dos reforgos na matriz
metalica. (7]

Os principais processos de fabricagfo de CMM's podem ser
divididos basicamente em dois: via FundigZo Ccompocasting,
squeeze casting) e via Metalurgia do P& (MPD.

Do ponto de vista da obtengo do compdsitc podemos comparar
OS processos:

A. ~Metalurgia do P

Uma das vantagens de se produzir este material por metalur-
gia do pé & porque se consegue obter maior homegeneidade na dis-
tribuig¢Xo do SiC e melhor reprodutibilidade do que por metal
liquido, evitando assim a formagZo de precipitados continucs e
aglomerados de SiC que fragilizam o material. No entantc algumas
desvantagens existem no processc, como limitag3o de forma, custos
da produgfico de pés, investimentos em prensas e matrizes e menor
produtividade quando compar ado aos processos com metal
liquido. (12,131

B. -Via Fundig¢Zo

A produtividade via metal liquido & maior. NXo h& necessi-
dade de prensas ou matrizes metilicas se n¥o for usado o processo
“squeeze-casting" esou infiltragZo, e mencres custos de produgo.
No entanto ha dificuldade de se conseguir uma distribui¢Zo
homgénea do S!.('.’p na matriz, bem como a sua prépria introducfo no
banho metilico na forma de pés. Uma maneira de reduzir este pro-
blema ¢ a refusic de lingotes de Al -SiC de maneira cuidadosa para
se evitar segregag¢fo e porosidades o que acaba encarecendo o pro-
cesso. H& ainda a limitagXo de que com 20% de SLCP em um banho a
viscosidade do mesmo aumenta de tal forma que inviabiliza a.
produgic de pegas via fundi¢Zo.(11,18]




Os processos podem ser complementares quando se pensa na

producZo de insertos a serem posteriormente introduzidos em pegas
feitos por processo de fundigfo, como é o caso dos insertos em
cabegas de pistSes para motores a combust3ioco e bielas exempli-
ficados na figura 1.[4]

As particulas de SiC mais utilizadas tém tamanho médioc entre
1 e 20um e a diferenga de tamanhos entre esta e as do Al leva a
formagXo de uma dispersio de particulas cerdmicas.[(18] — As
frag@es volumétricas utilizadas variam entre S5 e 20% nos proces-—
sos via metalurgia do pd, pois acima de 20% ocorre uma diminuigzo
acentuada da ductilidade.

Nos processos de sinterizagfio a faixa granulométrica de Al
mais utilizada & para particulas menores do gque 74um, mas outros
autores consideram melhor a2 utiliza¢3o de particulas menores que
44um.(7,13) e as ligas de Al mais utilizadas com reforgos s3o as
endureciveis por precipitagZo como AA 2024, 7073,8081 ou 8080.

O principal problema para a sinterizagZo de pés de Al & a
camada de éxido existente na superficie das particulas, cuja es—\
pessura varia de 0.01 a2 1um onde se pode ver uma camada de éxido
CAlzos) contendo ainda porcentagens de AlCOH)s. Hzo. Este &xido
é estivel e n3Io é reduzido nas temperaturas de sinterizogZo mesmo
utilizando-se atmosferas redutoras ¢ Hz ., CO D. Se o pd utili-
zado estiver muito oxidado teremos apés a sinterizagZo a concen-—
trago de &xidos nos contornos das particulas pré-existentes, que
causam significante redugio da tenacidade e quanto menor o tama-
nho de particula maior a quantidade de éxido no produto final.[9]
Os Vpés produzidos por atomizagio a giAs inerte apresentam menores
quantidades de éxidos e por isso s¥%o mais indicados para produg¥o
destes compdsitos.

Tentativas de utilizagio de M/P e sinterizagZo tradicional

destes compédsitos nXo tém apresentado resultados positivos. Cohrt
[9] realizou experiéncias de sinterizagio de péd liga de Al
C4.8%Cu, 0.7%Si, O0.5%Mgd) com 10 e 20% de S.LCP Cem 'Volumo) em
varias temperatura de sinterizag3io e atingiu, tanto com como sem
SiCP. maxima densidade a B20°<C. No entanto nZ¥o conseguiu atingir
a mesma densidade (2,58 g/cm’) obtida sem SiC para 30 e 120 min.
de sinterizagio, fato que o mesmo nZo soube explicar.

Objetivando romper a camada de 6éxido que envolve cada
particula do pé de Al e fazer com que ocorra a cbnsolidac:o eo

compésito é que se tem utilizado a extrusio a quar'\ta de misturas
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de pés de Al e suas ligas com o de SiC.[4,7,8,18,19]1 Sabe-se que
aglomerados de S.tCp sZXo locais preferenciais de nucleag3o de fa-
lhas que levam a fratura Cestabelecendo, desta forma, a ductili-
dade e tenacidade da fratura. Além disso a distribuig3o do
reforgo ¢ fung3o da deformagcio sofrida pelo material.(5,18]
Assim existem ligas comerciais, como por exemplo a X2080 CALCOA-
USAD, onde se parte de pé pré-ligado de Al (3.8%Cu, 1.8%Mg,
0.2%2Zr) com 8S0% das particulas menores do que 44um, mistura-se
com 15% vol. de SiC (tamanho médio 1i8umd e se procede uma pren-
sagem 2a éuente CHIP), seguida de extrus3o (relag3o de redugdo
20:1) e postericres laminag3io e tratamentos térmicos. Durante o
tratamento de solubilizagZo, devido a tensdes internas geradas
por diferenga de condutividade térmica entre o Al e o SiCp. otor =
re o encruamento da matriz. Uma possivel forma para o alivio de
tensZo ao redor da particula seria uma rotag3ic da mesma.
Verifica-se ainda que texturas de deformag3o sZo reduzidas quando
a fragXo volumétrica das particulas de SiC aumenta, sendo que o
tamanho de gr3o recristalizado depende da porcentagem volumétrica
e tamanho de particula; quanto menor o tamanho de particula de
SiC menor o tamanho de grZo recristalizado.({7,18,18]

Quando estes compédsitos sZo sujeitos. a esforgos meclnicos &
muito importante que a interface AL/SiC resista aos mesmos j4& que
tem se verificado que o descolamento da interface levaria a fra-
tura. Estudos da interface AlL/SiC feitos por Porte (18] reve-
laram penetragcfo de Al no SiC e formag3o de carbeto de aluminioc
tipo Al C na superficie. O ternario Al-Si-C nZo mostra a for-
mag3c de silicietos ou outros compostos e nZo ha evidéncias desta
reagZo em temperaturas da ordem de 380°C. Arsenault [17] relata
a possibilidade de trés tipos de interfaces: haveria um filme de
S:LOz entre SiC e a matriz; n3o ;uaveria fase alguma na i{\terface e
num terceiro haveria formagZo de um filme de Al‘(:s na interface
com a matriz, sendo que esta Ultima interface tem base

termodinAmica para sua existéncia.

2. =-PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O p6 de aluminio utilizado nas experiéncias foi o’comercial-
mente puro CAA1100> produzido pela ALCOA-MG por atomizagio a ar
C%A1=99.7, %Fe=0.28max, %Si=0.15SmaxD com sr;zperficie es}:ecifica
entre 0.15 e 0.28 mz/g. o pé de carbeto de silicio com composigio
C(%SiCc =98.87, 7s¢+5102= 0.80 %Fe= 0.18, %Al= 0.185, %Cu= 0.20).
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As granulometrias dos pés sZTo dadas na tabela I e o aspecto dos
pés podem ser vistos na figura 4. Ambos foram misturados num
misturador tipo Turbula (movimentos de rotag3o translag3o e in-
vers¥o) durante 385 minutos (peso de cada carga 200 gd.

Foram feitas misturas contendo 5% e 10% de SiC e estas mis-
turas, bem como pé de Al somente, que foram compactadas no inte-
rior de tubos de aluminio 1100 , de 30mm de diametro externo e
lubrificados internamente com estearato de zinco, objetivando-se
com a aplicagio de 10 ton C~ 230 MPa) atingir S90% da densidade
tedérica do Al comercialmente puro (2.7 g/cm’). £143 A compactag3o
em tubos de aluminio visa encapsular o material de forma a dimi-
nuir a superficie exposta a oxidacio no aquecimento anterior 2a
extrusio.

As extrus@es foram feitas utilizando-se uma prensa vertical
de, 200 ton, sends que os corpos de prova encapsulades eram aque-
cidos em mufla por 1h a temperatura de 480°C e o conjunto consti-
tuinte da ferramenta Cago SAE H12) a 300°C por 2h. Partia-se de
um diamentro de 30mm para um produto extrudado de dismetro 7.2mnm,
tendo portanto, uma relagZo de redugZo de 20:1. Um fluxograma do
processo & dado na figura 3.

Para o preparo das amostras metalograficas usocu-se dois pro-
cedimentos. O primeiro, mais cuidadoso, utilizou corte com
Isomet seguido de embutimento com resina liquida de cura a fric e
polimento com pasta de diamante de Sum, pé de MgO e diamante de
O. 25um. No segundo procedimento fez-se corte com disco comum de
“cut-of f" seguido de embutimento em baquelite e lixamento
mecanico até lixa 1000 seguido de polimento mecanico em alumina
Ae Bum, polimento com MgO em pé e polimento final com pasta de
diamente de O.25um. Durante o polimento final alternava-se em
seqllencia ataque quimico com Marble (S0 ml HCl, 50 mi HzO. 10g
CuSO‘) diluido em 80%, e polimento visando-se retirar os riscos
da matriz.

Tentou-se nas amostras polidas pelos dois métgdos ataque
eletrolitico A2 por 10 segundos e 40 volis e ataque com solugXo
de 8?‘/.!—!20. 1HF, 4'/:H§PO‘. 4‘/.HBF“e 4'/.HNOS. £201

Foram ainda feitas medidas de dureza Brinell C(carga de
87.83Kg & esfera de 10mmd e Vickers (carga de 23g, somente para a
matrizd e ainda densidade hidrostatica para as trés fraqaas de

reforgos.



3. =RESULTADOS E DISCUSSAO
Utilizou~se pé de aluminio comercial puro para se evitar o
efeitoc que elementos de liga como Cu, Mg, etc, teriam na extrusZo,

interface e microestrutura a ser estudada.

| =Dureza

Os resultados das medidas de dureza estXZo mostrados no
grafico da figura 4.

Como era esperado a presenga de porcentagens crescentes de
SiC aumentam a dureza Brinell. Sabemos que quantidades crescen-
tes de SiC aumentam a dureza da matriz devido ac aumento de en-
cruamento na extrusfic e que o© SiCp por si sé& também aumenta a
dureza. A dureza Vickers da matriz nZo cresce paralelamente com
a dureza Brinell e neste caso vemos que tanto o encruamento quan-
to as préprias porcentagens crescentes de SiC aumentam a dureza
do material como um todo, mas o aumento da porcentagem de SiCp

tem maior efeito no aumento da dureza total.

-Densidade

Sabe-se que adicionando B e 10% de SiC em peso temos pela
férmula (1) frag@es volumétricas de 4.04 e 7.78% respectivamente;
e as densidades teéricas, pelas médias ponderadas, foram de 2.73
e 2. '75g/<:m9 respectivamente, pois considercu-se os pesos
especificos do Al e SiC de 2.70 e 3. 21 g/cms.

“WVgic = 0841 M, ./ (0841 M + ™

./'vsi.c

M,‘ ~massas de B8iC e al da mistura

~frag&o volumétrica de sic

As densidades medidas sZo mostradas na figura S onde se
verifica que foram alcangadas densidades abaixo das previstas
tedricamente. Isto se deve ao fato das press@es de compactagfo
serem altas (90% da densidade tedrica no compactadod e ter havido
retengio de gases no interior do mesmo. Isto foi constatado com
a presenga de pcrosi,dades noe extrudado sem SiC. Tal 'efe:ito deve
ser reduzido utilizando-se menores press@ies de compactagio e
desgaseificag3c antes das extrusSes. .

Tais porosidades n3o deveriam ocorrer se nio fossem devido a |

gases retidos, j4 que as pressSes e defornmagBes sofridas pelo
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material na extrusZo nZo deixariam porosidade devido unicamente
a2 falta de material; estas porosidades n3Io foram detectadas nos
materiais com refer¢o, o que n3o indica que nZo ocorram em

outros pontos dos mesmos.

-Microestrutura

O preparo de amostras metalograficas mostrou-se dificil, pois
tanto no lixamento como no polimente ocorria o© arrancamento
das particulas de SiC, sendo que quando isto acontecia na fase de
polimento a amostra ficava riscada e o SiC desprendido
contaminava o pano, sendo entZo necessaria a limpeza do pano apds
cada polimento.

O segundo método, usando-se "cut-off" produziu resultados
similares ac primeirc, mas com um procedimento mais simples. Os
atadques utilizados para revelar contornos de gr3io ou fases
existentes nZo apresentaram bons resultados.

Para se revelar os contornos de grZo seria necessario unm
prévic polimento eletroliticc ou outro polimento para posterior
ancdizagZo com soclug3o de 1.8% de HBF‘ {2C1. No entanto tanto os
ataques como o polimento eletrolitico atacavam principalamente o
contorno matriz/SiC fazendo com que o SiC fosse retirado e a ma-
triz se mostrasse muito escurecida. Mudangas de temperatura es/ou
concentragZo e um levantamento minucioso da curva de intensidade
de corrente versus voltagem no polimento eletrolitico, talvez
conduzam a melhores resultados.

A microestrutura do extrudado sem reforgo revelou a presenca
de porosidades e matriz com dispers3c de particulas de alumina.
Devido ac fato das extremidades dos encapsulados n3oc terem sido
fechadas, houve oxidagZo pd de Al pré-compactado, resultando em
maiores quantidades de éxidos na matriz e alguns pequencs aglome-—
rados de éxidos, do que era esperadc e ainda a porosidade devido
a4 presenca de gases adsorvidos esou dissclvidos. Esta oxidagdo
também se verificou nas misturas contendo reforges de S e
10%.

Quanto A distribuig¢Zo do SIiC pela matriz podemos observar
aglomerados em varios pontos (figura 0. A relagZo de redugZo
utilizada é a mesma da literatura [7,15,18] (20:1), mas os tem-
pos de mistura dos pés foram diferentes, j4 que a literatura
[7.8] cita, conforme o tamanho da carga a ser compactada, de 1 a

8 h., sendo que estes tempos podem aumentar para faixas
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granulométricas menores. (18] Maiores deformagBes resultam em
majlor anisotropia, mas melhores distribuigdes do SiC, o que leva
a possibilidade de que para © mesmo procedimento de mistura com
maior relagi3o de redugio na extrus3o poder emos tem uma
distribuig3o mais homogénea de SiC na microestrutura.

O controle de temperatura durante a extrus3c nXo foi feito,
pois quando se retirava o corpo de prova do forno e a matriz de
outro os mesmos ficavam expostos 2 atmosfera abaixando a tempera-
tura de uma forma n3o controlada. O tempo entre a retirada do
equipamem:o e corpo a extrudar do forno, e a extrus3o foi em
média de 4 minutos. O encapsulado sem reforgo escoou com uma
press3o de 37 ton e os com S e 10% de SiC escoaram com 60 e 65

ton respectivamente.

4. -CONCLUSBES

O aumento de dureza obtido com o aumento da porcentagem de
SiC se deve tanto ac encruamento da matriz quanto A& introdugZo de
particulas duras no material.

As densidades atingidas nZo foram 100% da tedrica devido a
falta de desgaseificag3o e falta de prote¢io nas extremidades do
encapsulado contra oxidag3o durante o prévio aquecimento para

extrusZo.
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Tabela I- Granulometria dos péds de Al e SiC

ot Al i Sie -
mesh % H Hm % o=

=100 +200 0.0 - oO.8 i 27.38 + 856.5 3
T =200 +328 e3.0 - 380 H 210 = 18.98 10
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Figura 1.~ Exemplos de duas pegas com insertos de MMC Al-SicC.
2.3~ uma biela, b.)-um pistZo
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Figura 2~ MEV dos pés de (a=> Al e (b-ISIC .
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Oesgaseificagio
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Figura 3.- Desenho esquematico do processo de obtengdo de Al-SiC

por extrus3o, mostrando a possibilidade de desgaseificag3o.
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Figura 4.- Grafico da dureza Brinell em fungZo da % massa de SiC.
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Figura 8.- CGrafico da densidade atingida e a teérica em fung3o da
% de SiC (pesod.
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Figura B. -~ Microestruturas do extrudado com 10% de reforgo, sem

ataque, mostrando aglomerados de SiCPe éxidos.




