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RESUMO

A técnica de producdo de p0s através de atomizacao a gas, na qual ocorre a desintegracao de
um fluxo de metal fundido em particulas metalicas, € considerada um processo de rapida
solidificacdo, uma vez que envolve altas taxas de resfriamento que podem variar de 10%-10°
K/s. Logo, através desta rota de processamento, pode-se aumentar o limite de solubilidade de
determinado material, além de causar alteracBes microestruturais, por exemplo, dificultando
a formacao de determinada fase (ou intermetalico), podendo causar até mesmo a supressao do
mesmo, assim como gerar alteracdo da morfologia e/ou composi¢cdo quimica do componente
ali formado; a literatura também destaca a possibilidade do refino da microestrutura através
da atomizacdo a gas. Neste trabalho, foram analisados pdés da liga de aluminio AA2017
produzidos através de atomizacao a gas em atmosfera de argénio e utilizando os parametros
de processo: diametro do bocal de atomizacdo (d,) = 1,5 mm; temperatura de
superaquecimento (AT) = 150 °C; e pressdo de atomizacéo (P;) = 20 Bar. O material foi
avaliado atraves de difracéo de raios-X (DRX), microscopia eletrénica de varredura (MEV) e
também com espectroscopia por energia dispersiva (EDS), a qual € uma técnica para analise
quimica semi-quantitativa acoplada ao MEV. Diferentemente do observado para essa liga em
condicdes de equilibrio, apenas as fases a-Al e o intermetalico Al,Cu foram identificados nos
pos, independente da faixa de tamanho. Além disso, observou-se que mesmo particulas com
diametros semelhantes podem apresentar diferentes microestruturas, uma vez que nao apenas
a taxa de resfriamento influencia, mas também as condic@es locais de solidificagdo. Por fim,
foi observado o refinamento da microestrutura com a reducéo do didmetro das particulas,
seguindo o comportamento esperado com a reducéo da taxa de resfriamento.
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INTRODUCAO

O processo de atomizacdo a gas ocorre pela desintegracdo do fluxo de metal fundido em
pequenas goticulas através de gases em alta velocidade, ou seja, pressurizados™®). Estudos da
literatura sugerem mecanismos para melhor entendimento da interacdo entre material liquido e
meio atomizador, por exemplo, como ocorre a formacédo das goticulas, desde a liberagdo do
fluxo de metal liquido para a cAmera de atomizacao até a formacdo do pd metélico, que pode
alcancar taxas de resfriamento elevadas (= 10°~10° K/s)2). Além do mecanismo predominante
durante a atomizacdo a gas, existem parametros de processo que também influenciam nas
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particulas metalicas produzidas (e.g., pressdo de atomizacdo, diametro do bocal, temperatura
de superaquecimento, razdo entre taxa de vazdo massica de gas e metal e design do
equipamento):34). Entdo, apos a producdo do pé metalico, ele pode ser caracterizado por
diferentes técnicas para avaliacdo da distribuicdo granulométrica, morfologia, rugosidade,
densidade aparente, densidade batida, densidade esquelética, fluidez e microestrutura®357.
Dentro do contexto de caracterizacdo microestrutural, Bereta et al.(") realizaram um estudo com
particulas metalicas atomizadas a gas. Os pesquisadores evidenciaram que as fases formadas
eram diferentes daquelas previstas por diagramas de equilibrio, ou seja, as condicdes cinéticas
prevaleceram sobre as termodinamicas(”). Também, destacam que o processo de atomizagio a
gas pode causar mudancas nos caminhos de solidificacdo, devido as taxas de resfriamento
impostas e, consequentemente, suprimir ou alterar a formacao de fases®. Ademais, as técnicas
de solidificacdo rapida também séo capazes de gerar refino da microestrutura e aumentar o
limite solubilidade sdlida do material®.

Por fim, destaca-se a baixa quantidade de estudos que mostram a microestrutura e formacéo de
fases da liga de aluminio AA2017 em condicGes de solidificacdo rapida, especialmente durante
atomizacdo a gas. Assim, o presente estudo teve como objetivo realizar uma analise
microestrutural e das fases formadas em pds da liga de aluminio AA2017 (Al-Cu-Mg)
produzidos por atomizacdo a gas, comparando os resultados de particulas com tamanhos
diferentes.

MATERIAIS E METODOS

Producdo dos pés da liga de aluminio 2017

A liga de aluminio AA2017 foi produzida seguindo a composi¢do quimica exposta pela norma
B211/B211M®. Assim, 3 kg da liga de aluminio AA2017 foi produzida em forno de indugéo
da marca Power Trak modelo 50-30R VIP localizado no Laboratério de Fundicdo do
DEMA/UFSCar. Posteriormente, uma amostra do lingote foi levada para afericdo da
composicdo quimica através da técnica S-OES de acordo com a norma®®. A composicio
quimica resultante estava dentro dos requisitos propostos pela norma®).

Em seguida, o lingote da liga de aluminio AA2017 foi refundido em forno de inducéo
EKOHEAT da marca Ambrell e atomizado sob atmosfera de argdnio no equipamento Gas
Atomiser HERMIGA 75/5VI1 (EAC) fabricado pela PSI-Phoenix Scientific Industries Ltd.,
ambos localizados no Laboratério de Atomizacdo e Revestimento do DEMa/UFSCar. A
atomizacdo a gas conduzida utilizou: didametro do bocal de atomizacdo (d,) = 1,5 mm;
temperatura de superaquecimento (AT) = 150 °C; e pressdo de atomizacéo (P;) = 20 Bar.

Caracterizacdo microestrutural das particulas metélicas da liga de aluminio AA2017
atomizadas a gas

Para avaliacdo da formacdo de fases no pé da liga de aluminio AA2017 atomizado a gas uma
amostra com granulometria 20-75 um foi submetida a analise de difracdo de raios-X (DRX). O
equipamento era um difratbmetro da marca Bruker modelo D8 Advance Eco, com radiagdo Ko-
Cu operando a 25 mA e 40 kV. O ensaio ocorreu em uma faixa de varredura em 26 de 10-90°,
com um passo de 0,02° e um tempo de varredura de 30 minutos, utilizando equipamento
localizado no Laboratério de Caracterizacdo Estrutural do DEMa/UFSCar. Para analise dos
resultados, foi realizado refinamento Rietveld utilizando o software X Pert HighScore Plus.

As particulas metalicas atomizadas a gas tambem foram analisadas com microscopio eletrénico
de varredura (MEV) Quanta 400, presente no Centro de Caracterizacdo e Desenvolvimento de
Materiais (CCDM). Para isso, diferentes amostras representando cada faixa granulométrica do



p6 metélico, foram embutidas a frio em resina, lixadas (mesh 2000 e 5000) e, entdo polidas com
oxido de cromo e pasta de diamante (1 wm), utilizando a infraestrutura do Laboratorio de
Metalografia do DEMa/UFSCar.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Analise da formacédo de fases via DRX

O padrdo de difracdo de raios-X completo obtido para as particulas na faixa granulométrica 20-
75 um da atomizagdo a gas realizada pode ser visto na Figura 1. Analisando o difratograma
obtido, percebe-se que os picos mais intensos sdo pertencentes a solucdo sélida a-Al, assim
como era esperado?. Além disso, vérios picos do intermetalico Al,Cu foram identificados, o
que também era previsto, uma vez que este é o principal intermetalico formado nas ligas de
aluminio AA20171Y,
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Figura 1: Difratograma de raios-X das particulas metalicas da liga de aluminio AA2017 na faixa

granulométrica 20-75 pm.

No entanto, foram identificados alguns picos com menores intensidades. A Figura 2 mostra uma
ampliacdo das regides demarcadas (i, ii e iii) na Figura 1 para possibilitar melhor anélise de tais picos.
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Figura 2: RegiGes (A) i; (B) ii; e (C) iii do difratograma de raios-X das particulas metalicas da liga de
aluminio AA2017 na faixa granulométrica 20-75 pm.
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Analisando conjuntamente a Figura 1 e a Figura 2, sugere-se que 0s picos identificados sao
pertencentes a matriz o-Al e ao intermetalico Al,Cu. Apenas um pico ndo foi possivel ser
identificado (20 = 35°; indicado com “?”), o qual se aproxima da fase AICuMgSi (fase Q),
porém durante a indexacdo uma diferenca de intensidade foi observada entre ele e o valor
exposto na ficha cristalografica utilizada e, entdo, ndo foi possivel comprovar que este pico
pertencia a fase Q. Através do refinamento Rietveld também foi verificado a formacéo de 96,2%
da fase a-Al (F m -3 m) com parametro de rede a = 4,0488 A e 3,8% da fase Al,Cu (I 4/m ¢ m)
com parametros de rede a = 6,093 A e c = 4,888 A.



Andlise da formacéo de fases e distribuicdo dos elementos guimicos via MEV

Um mapeamento dos elementos quimicos foi feito a partir da técnica de EDS (Figura 3). Para
a realizacdo, optou-se pela faixa granulométrica 106-150 um, uma vez que a microestrutura nao
era muito refinada, o que possibilitou uma melhor visualizagéo da distribuicdo dos elementos.
Analisando a Figura 3(A), é possivel observar que elementos como aluminio, manganés e ferro
ficaram homogeneamente distribuidos na matriz. Todavia, a partir da Figura 3(B) fica nitido
que cobre, silicio e parte do magnésio ficaram concentrados nos contornos das células
formadas. Portanto, a partir destes resultados (Figura 1, Figura 2 e Figura 3), sugere-se que a
fase presente nos referidos contornos é Al2Cu e as células/dendritas sdo compostas por a-Al.

Figura 3: Mapeamento dos prlnC|pa|s elementos qU|m|cos presentes na particula da liga de aluminio
AA2017: (A) menor magnificacdo; e (B) maior magnificacdo. O quadrado em amarelo em (A) refere-
se a regido ampliada em (B).

Anélise microestrutural via MEV

Particulas metalicas com didmetro menor que 20 um estdo demonstradas na Figura 4, de modo
que uma estrutura celular/dendritica pdde ser identificada, mas com diferentes tipos de
distribui¢do das fases na matriz a-Al, ou seja, as Figuras 4(A) e 4(C) apresentam
microestruturas mais heterogéneas, enquanto que na Figura 4(B) percebe-se maior
homogeneidade microestrutural.

Figura 4: Particulas pertencentes a faixa granulométrica < 20 pm, demonstrando diferentes
microestruturas formadas devido as condi¢cdes de solidificagdo impostas durante o processo de
atomizagéo a gas.

Foi sugerido que a formacdo de fases e a microestrutura do material sdo estritamente
relacionadas com taxa de resfriamento e respectivas condigdes locais de solidificacio*?. Por
exemplo, é ressaltado que particulas menores tendem a resfriar mais rapidamente, ou seja, s&o
submetidas & maiores taxas de resfriamento®?. No entanto, particulas com tamanhos e
morfologias similares podem ser submetidas a diferentes condicdes de solidificacdo e,
c?lrzlfequentemente, diferentes microestruturas sao formadas, assim como observado na Figura
4434),

Por fim, considerando diferentes faixas granulométricas, foi realizada uma analise em relacéo
ao refinamento microestrutural em funcdo do tamanho da particula. A Figura 5 expde um
conjunto de imagens com microestruturas semelhantes em relacéo a distribuigdo de fases, as



quais apresentam diferentes refinamentos microestruturais conforme o didmetro da particula
metalica analisada varia. Ainda na Figura 5, ao lado de cada uma das micrografias, esta a
quantidade de interceptacdes por unidade de comprimento. Assim, quanto mais interceptacdes
por unidade de medida, mais refinada a microestrutura. Logo, comparando as micrografias da
Figura 5, é possivel determinar que a particula com didmetro menor que 20 um foi a que
apresentou o refinamento celular mais acentuado, o que é condizente com a literatura, ou seja,
quanto menor a particula, maiores as taxas de resfriamento envolvidas, causando o refinamento
microestrutural®?,
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Figura 5: Imagens de MEV da egéo trsversal das particulas de diferent fiaulométricas para
analise do refinamento microestrutural: (A) < 20 um; (B) 20-32 um; (C) 32-45 um; (D) 45-53 um; (E)
53-75 um; (F) 75-106 um; (G) 106-150 um; (H) > 150 um.

CONCLUSOES

Através das analises microestruturais realizadas ao longo deste trabalho, foi possivel identificar
as principais fases formadas no pé da liga AA2017, ou seja, identificou-se a formagao de uma
matriz celular/dendritica de a-Al, com a fase ALCu no contorno de grdo, assim como é
conhecido na literatura cientifica’. Como era esperado, o caminho de solidificacdo foi
diferente daquele observado em condigdes de equilibrio, pois 0 processo de atomizagdo a gas
envolve taxas de resfriamento elevadas (= 103-10° K/s) e, consequentemente, gerando a
supressdo de algumas fases, como AICuMgSi e Mg,SiD,

Em relacdo a configuracdo microestrutural formada, ou seja, a morfologia das fases formadas,
percebeu-se que este aspecto variou mesmo para particulas de mesmo didmetro, o que pode ser
explicado através das condi¢des locais de solidificacdo, que nem sempre serdo as mesmas para
cada particula. Ademais, foi identificado um refinamento na microestrutura em funcdo do
didametro da particula, ou seja, menores particulas sdo submetidas a maiores taxas de
resfriamento e, entdo, ficam com microestrutura mais refinada.
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MICROSTRUCTURAL ANALYZIS OF GAS ATOMIZED ALUMINUM ALLOY AA2017
POWDERS

ABSTRACT

The technique to produce powder through gas atomization, which causes the disintegration of a molten
metal flow in metallic particles, is considered a rapid solidification process, once high cooling rates in
the range of 10%-10° K/s are involved. Thus, through this process route, it is possible to increase the
solid solubility limits and influence the microstructure, for example, hindering the formation of some
phase (or intermetallic), may even cause the completely deletion, as well as changes the morphology
and/or chemical composition of some structure that are formed there; it is possible to finding studies
that showing the possibility to reach a refinement of the microstructure through gas atomization. In this
work, it was analyzed gas atomized powder of aluminum alloy AA2017, which was produced in argon
atmosphere and with the following process parameter: nozzle diameter (d,) = 1.5mm; superheating
temperature (AT) = 150 °C; and atomization pressure (P;) = 20 Bar. In sequence, the material was
evaluated using x-ray diffraction (XRD), scanning electron microscope (SEM) and also energy
dispersive spectroscopy (EDS), which is a semi-quantitative technique to obtain chemical composition
and is used together with SEM. Differently from what was observed in this alloy under equilibrium
conditions, only the a-Al matrix and the intermetallic Al.Cu were identified in the powder, regardless
of the size range. Furthermore, it was observed that even particles with the same diameter could present
different microstructure, once not just cooling rate influence, but also locally solidification conditions.
Finally, it was observed a refinement of the microstructure in function of particle diameter, which
followed the expected behavior of reducing the cooling rate.

Keywords: Gas atomization; Metallic Powder; Microstructure; Aluminum Alloy.



