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RESUMO
Adições de carbono sob a forma de grafite foram realizadas utilizando a técnica de moagem de alta energia em atmosfera de argônio. Amostras consolidadas foram investigadas por análise dilatométrica e microdureza. Para as misturas de 2,5; 5 e 10% de carbono foi comprovado a otimização de formação do intermetálico para a composição intermediária e tempos de moagem acima de 20 horas. A dilatrometria revelou a faixa de temperatura característica de formação do carbeto, permitindo a otimização da consolidação e obtenção de melhoria da resistência mecânica. 
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INTRODUÇÃO

O desenvolvimento de materiais compósitos de matriz de alumínio é amplamente estudado. A motivação destes estudos são os requisitos de uso de materiais que apresentem propriedades superiores às ligas usuais, com destaque para resistência mecânica com manutenção de resistência ao desgaste e corrosão, com beneficio da característica leveza deste metal não ferroso (1). A moagem de alta energia, técnica da Metalurgia do Pó, têm sido usada para obter composições com materiais cerâmicos e metálicos, com possibilidade de formação de soluções sólidas supersaturadas, com reações in situ que podem ser inclusive auto-propagantes (2). A Reação por Moagem ou Reação Direta, é uma Moagem de Alta Energia acompanhada por uma reação em estado sólido e foi pioneiramente usada por Jangg et al. Neste processo o pó é moído sem a adição de agente de controle de processo (Process Control Agent - PCA) com o intuito de produzir uma fina dispersão de óxidos e carbetos na matriz, neste caso o alumínio. Tal dispersão é atingida pela adição de negro-de-fumo ou grafite na moagem e pelo controle da atmosfera (mistura de oxigênio, hidrogênio, nitrogênio e ar seco). O produto final da moagem contém uma dispersão de Al4C3 e Al2O3 na matriz de alumínio, e a esta liga é dado o nome de Alumínio Reforçado por Dispersão (Dispersion Strengthened Aluminium – DISPAL) (3).

MATERIAIS E MÉTODOS
Para a formação da liga MA2024 foram utilizados pós elementares de Cu, Mg, Si e Al. A composição em massa dos elementos e dados dos pós está descrita na Tabela 1. 
Tab. 1 - Dados da composição química da liga 2024.

	Elemento Químico
	Porcentagem (%)
	Pureza (%)
	Fabricante

	Cobre
	4,5
	99,5
	Metalpó

	Magnésio
	1,5
	99
	Reagen

	Silício
	0,5
	-
	-

	Alumínio
	93,5
	99,7
	Alcoa

	PCA - Cera C
	1,5
	-
	Sintermetal



A fonte de carbono foi grafite em pó com as características descritas na Tabela 2.
Tab. 2 - Dados da fonte de carbono.

	Elemento Químico
	Adição (%)
	Pureza (%)
	Fabricante

	Carbono
	2,5/ 5 / 10
	98
	Labsynth


A composição da mistura foi realizada pela pesagem dos pós constituintes e mistura manual assistida, durante 5 min. A moagem dos pós elementares foi executada no moinho atritor - modelo HD01 – fabricante Union Press durante 10 horas e velocidade de 550 rpm. A adição de carbono foi realizada em moinho planetário Pulverisette 5 – fabricante Fritsch, velocidade de 250 rpm. Na máquina universal de ensaio EMIC DL30, foi montado um forno circular de câmara aberta, onde foi acoplada uma matriz bipartida, para a compactação uniaxial a quente, com velocidade de compactação de 15mm/min. As análises dilatométricas dos corpos foram realizadas no dilatometro Netzsch DIL402C com uma taxa de aquecimento de 10 k/min e a microdureza realizada no microdurômetro Shimadzu HMV-2. Neste trabalho esta liga foi obtida por moagem dos pós constituintes em moinho atritor. 
Visando a formação in situ e dispersão do intermetálico carbeto de alumínio (Al4C3), carbono sob a forma de grafite com tamanho de partículas menores que 45 µm foi adicionado na matriz MA2024 pelo uso de moinho excêntrico de alta energia. Diferentes proporções: 2,5; 5 e 10 % em massa, e diferentes tempos de moagem: 10, 15 e 20 horas de moagem foram avaliadas. Pelo uso de difração de raios X, foi detectada a formação do carbeto de alumínio somente na condição de 20 horas de moagem. Os maiores picos característicos foram encontrados para a adição de 5% de carbono. A técnica de consolidação usada foi conformação de precisão (Near Net Shape). A pressão de compactação dos corpos de prova foi 550 MPa e a temperatura de consolidação foi 490 oC. 
RESULTADOS E DISCUSSÕES

O calor de formação do carbeto de alumínio situa-se entre os valores de 90 a 280 kJ/mol, calculada pela equação ΔGo = - 51600 + 10 T, sendo T dado em graus Kelvin. A formação de Al4C3 é uma reação exotérmica, porém não há relatos de que seja suficientemente energética a ponto de atingir a auto-propagação durante a moagem (4). Sob o ponto de vista metalúrgico, a reação pode ser expressa sob a forma:
4Al(s)+3C(s)           Al4C3(s)

O resultado da investigação dilatométrica mostado nas curvas da Figura 1 revela a diferença entre as curvas das composições com 5 e 10% de adição de carbono.  Conforme relatos de Besterci et al (5), o carbeto de alumínio possui um comportamento dilatométrico caractetístico diverso da matriz, que pode provocar uma distorção no ordenamento cristalino da matriz, refletindo em alteração na curva dilatométrica. Os pontos de máximo e mínimos revelados na figura 2 e 3 onde foi plotada a derivada primeira das curvas de aquecimento e resfriamento respectivamente revelaram que estes valores estão em concordância com o trabalho Dominique et al. (6); que relata uma faixa de temperatura para a formação de Al4C3 entre 450 e 600 oC. 
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Fig. 1 – Comportamento da variação dilatométrica dos corpos de prova MA2024+5%C e MA204+10%C no aquecimento e resfriamento.
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Fig. 2 – Pontos de máximo e mínimo do aquecimento.
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Fig. 3 – Pontos de máximo e mínimo do resfriamento.

Os resultados de microdureza mostrados na figura 4 foram menores em relação à matriz (HV0,1 207,94 ± 9,33), pois embora a dureza do carbeto seja semelhante à do topázio (~ 10-14 GPa) (7) a quantidade formada na moagem e consolidação não compensa presença do carbono livre remanescente. Entretanto, o valor para a composição com adição de 5% de carbono foram cerca de 30% acima dos resultados relatados por Brooks (8).
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Fig. 4 – Microdureza das composições
CONCLUSÕES

· A formação de carbeto de alumínio é possível pela rota de moagem de alta energia. 
· Os resultados de dilatometria indicaram estar em alinhamento com a presença de picos de Al4C3 apontados na difração de raios-X.
· A condição otimizada de adição de carbono sob a forma de grafite foi 5%.
· Adições maiores do que 5% de carbono degradou de forma acentuada a dureza do compósito.
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MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION OF MATRIX AA2024 COMPOSITE WITH STRENGTHEN OF ALUMINIUM CARBIDE.

ABSTRACT

Carbon additions in the graphite form were performed using the technique of high energy milling in argon atmosphere. Consolidated samples were investigated by dilatometric analysis and microhardness. For mixtures of 2.5, 5 and 10% carbon was verified the optimized formation of the intermetallic in the intermediate composition and for milling times up to 20 hours. The dilatrometric analysis revealed the temperature range characteristic of carbide formation, allowing the optimizing consolidation and obtaining improved mechanical strength.
Key words: Aluminum Carbide, Composite, Powder Metallurgy.
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