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RESUMO

O processamento por friccdo linear (PFL) é uma tecnologia no estado sélido que permite
alterar localmente a microestrutura dos materiais, melhorando as suas propriedades mecani-
cas a custa de um refinamento de grao. Também permite produzir materiais compdsitos com
a incorporacao de particulas funcionais. O Upward Friction Stir Processing (UFSP) é uma nova
abordagem do método de fabrico PFL convencional que promove o fluxo ascendente de ma-
terial e foi utilizado na produgao dos compésitos a base de magnésio.

O propésito deste trabalho foi conseguir produzir materiais compositos de matriz me-
tdlica (MCMM) de magnésio (AZ31B) com a incorporacdo de particulas de hidroxiapatite
(HA) para aplicacdes biomédicas.

Foram realizados ensaios para desenvolvimento de parametros do processo e avalia-
ram-se as condigdes mais favordveis a execugdo do processo com refrigeracdo. Os compositos
obtidos foram sujeitos a uma anélise fisico-quimica detalhada.

Os resultados obtidos permitiram concluir que é possivel produzir compdsitos com uma
distribuicdo uniforme de particulas de HA, com um tamanho de grao mais reduzido e uma

dureza superior a do magnésio sem particulas.

Palavras-chave: processamento por friccao linear, Upward Friction Stir Processing, fluxo ascen-
dente, materiais compositos de matriz metalica, particulas de hidroxiapatite.
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ABSTRACT

Friction stir processing (FSP) is a solid-state technology which allows localized micro-
structural modification of materials, thus improving its mechanical properties as a result of
grain refinement. The Upward Friction Stir Processing (UFSP) is a new approach to the con-
ventional FSP manufacturing method. The UFSP is based on an upward flow of material, and
it was used in the production of composite materials based on magnesium.

The goal of this assignment was to demonstrate the ability to produce metal matrix com-
posite materials (MMCM) of magnesium (AZ31B) by incorporating hidroxiapatite (HA) par-
ticles for biomedical applications.

Different trials have been performed to develop the process parameters and the most
favourable conditions to execute it with refrigeration were analysed. The resulting composite
materials were subjected to a detailed physicochemical analysis.

It was concluded that it is possible to produce composite materials with a uniform dis-
tribution of HA particles, with a reduced grain size and a superior hardness when compared

to magnesium without particles.

Keywords: Friction stir processing, Upward Friction Stir Processing, upward flow, metal ma-

trix composite materials, hidroxiapatite particles.
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1.
INTRODUCAO

Neste capitulo é apresentada a motivagdo que esteve na base da realizacdo desta disser-
tacdo, os objetivos que se pretendem alcangar com esta investigacdo e por tltimo a estrutura
deste documento.

1.1. Motivacao

A indtstria procura continuamente materiais com melhores propriedades mecanicas,
maior resisténcia ao desgaste, a corrosdo, a fadiga e idealmente menos densos. Existem varias
tecnologias e técnicas disponiveis para processar as superficies dos materiais e também varios
métodos para a produgdo de materiais compositos de matriz metélica (MCMM). No entanto,
a grande maioria promove a fusdo do material de base e este fenémeno pode levar ao apare-
cimento de defeitos ou a formacao de compostos intermetalicos indesejaveis.

Neste sentido, o processamento por fric¢do linear (PFL), sendo uma tecnologia de pro-
cessamento no estado solido, permite evitar certos problemas causados pelas técnicas mais
convencionais. O PFL é uma técnica que permite alterar localmente a microestrutura dos ma-
teriais, melhorando as suas propriedades mecanicas a custa de um refinamento de grao. Tam-
bém permite produzir materiais compoésitos com a incorporagao de particulas cerdmicas fun-
cionais.

A drea da biomedicina que estuda a biocompatibilidade dos implantes no organismo
humano, tem demonstrado particular interesse na possibilidade de utilizar um material com
caracteristicas biodegradaveis para o efeito. O trabalho desta dissertacao pretende desenvol-
ver um material compdésito de matriz metélica biodegradavel com a incorporacdo de particu-
las bioativas de hidroxiapatite. Para tal, ira ser utilizada, o Upward Friction Stir Processing
(UFSP), que é uma nova abordagem do método de fabrico PFL convencional.



1.2. Objetivos

O propésito deste trabalho foi conseguir produzir MCMM de magnésio (AZ31B) com a
incorporacdo de particulas de hidroxiapatite (HA). O método de processamento no estado
s6lido foi o UFSP com base refrigerada. Neste sentido foi necessario estudar as condi¢des ex-
perimentais em que o material deve ser processado, quais os seus parametros de operacao
mais adequados para obter um compdsito com boas caracteristicas, desenvolver ferramentas
para o processo e foram analisadas as alteragdes das caracteristicas metalograficas e mecanicas
do material. Pretendeu-se ainda realizar uma analise fisico-quimica dos compésitos obtidos e
estudar a distribuicao das particulas na matriz metalica do magnésio para avaliar a sua incor-
poracao.

1.3. Estrutura do trabalho

O presente documento encontra-se organizado em 5 capitulos:

No capitulo 1 foi descrita a motivagdo que levou a realizacdo da presente dissertacao, os
seus objetivos e a estrutura da mesma.

No capitulo 2 foi realizada uma revisdo do estado da arte para o método de PFL, com
uma pequena descricdo da sua origem, parametros de operagdo, vantagens e limitacdes, e por
altimo uma técnica inovadora de processamento no estado sélido (UFSP).

No capitulo 3 foi apresentado o procedimento experimental realizado ao longo da exe-
cucdo desta dissertagdo, as caracteristicas do material a processar, os parametros utilizados,
os equipamentos e ferramentas, e por tltimo, as caracteriza¢des dos compdsitos obtidos.

No capitulo 4 foram descritos e analisados os resultados de cada ensaio no sentido da
otimizacdo dos pardmetros de funcionamento e por ultimo foi realizada uma anélise da mi-
croestrutura recorrendo a microscopia 6tica e eletrénica de varrimento (SEM), bem como, fo-
ram realizados ensaios de microdureza dos compositos desenvolvidos.

No capitulo 5 foram apresentadas as principais conclusdes que foram obtidas do traba-
lho desenvolvido ao longo desta dissertacdo e algumas sugestdes de melhoria que possam ser

desenvolvidas em trabalhos futuros.



2.
REVISAO DO ESTADO DA ARTE

Neste capitulo serd detalhado o funcionamento do processamento por friccao linear,
quais os seus parametros de operacdo e a influéncia dos mesmos na produgdo de compositos
de matriz metélica. Serdo apresentadas as caracteristicas das ligas de magnésio, as suas van-
tagens e limitacdes, métodos para a producdo de materiais compositos de matriz metalica e
por altimo o método de Upward Friction Stir Processing.

2.1. Processamento por Friccao Linear
21.1. Fundamentos do Processamento por Fric¢ao Linear

O método de processamento por fricgao linear (PFL), é baseado na soldadura por fricgdo
linear (SFL), como ilustrado na Figura 2.1 e foi desenvolvida pelo The Welding Institute (TWI)
em 1991. A SFL apresenta na sua base de funcionamento uma ferramenta rotativa nao consu-
mivel constituida por um pino e por um shoulder. Esta ferramenta é inserida na zona de ligagao
de duas chapas e percorre o seu contorno, promovendo a ligacdo das juntas. A friccdo que
resulta do contacto da ferramenta com as pecas de trabalho e a deformacéo plastica sdo os
principais mecanismos de geragdo de calor no material. O calor resultante leva a uma altera-
¢do do material de base junto ao pino e, aliando o movimento de rotagdo da ferramenta com
a o seu movimento de translacdo, o material flui da parte da frente do pino para a parte de
trés, originando um cordao de soldadura no estado sélido [1][2].



Forca Diregédo
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Figura 2.1. Representacdo esquematica do PFL, adaptado de [3]

O PFL usa os mesmos parametros de funcionamento que a SFL, mas com a finalidade
de modificar localmente a microestrutura do material, alterando assim as suas propriedades
mecanicas a custa do desenvolvimento de uma zona com grao mais refinado, e permite pro-
duzir igualmente materiais compoésitos de matriz metalica (MCMM). Um exemplo do efeito
deste refinamento de grao foi observado na liga de aluminio 7075, que permitiu obter um
material com superelasticidade, e com alta taxa de deformagao [1]. Sendo este um processo
que ocorre no estado sélido, em que ndo é atingida a temperatura de fusdo do material, per-
mite reduzir a formacdo de defeitos como porosidades e fissuras de origem térmica relacio-

nadas com o fenémeno de solidificacdo dos materiais.

2.1.2. Evoluc¢ao da Microestrutura durante o PFL

Tanto na SFL como no PFL, o calor gerado pela pressao da ferramenta e a deformacgao
plastica severa levam a formacdo de uma distribui¢do de microestruturas ndo homogéneas
nas zonas processadas. Com base nestes efeitos termomecanicos, as regides processadas sao
divididas em quatro zonas com carateristicas distintas. Na Figura 2.2 é apresentada a distri-

buicao ndo homogénea da zona processada:



< A. Zona néo afetada/ material da base
< B. Zona termicamente afetada (ZTA)
9 C. Zona termo-mecanicamente afetada (ZTMA)
D. Zona de recristalizagao dinamica/ Nugget

Figura 2.2. Efeito do PFL na microestrutura da regido processada, adaptado de [4].

Na zona de recristalizacdo dinamica, o aumento de temperatura local devido a friccao
entre o shoulder e a superficie de contacto, bem como a grande taxa de deformagao plastica,
origina graos finos e equiaxiais com tamanho muito inferior aos do material de base e disso-
lugdo de precipitado. As temperaturas durante este processo podem atingir os 80% da tempe-
ratura de fusdo do material [5]. O grao ultrafino formado nesta regido aumenta a dureza e a
resisténcia ao desgaste, como observado por alguns autores em estudos realizados com dife-
rentes materiais e com diferentes parametros de processo [3][5].

Por norma, a zona termo-mecanicamente afetada (ZTMA) ndo sofre aquecimento ou
deformagdo plastica suficiente para gerar novos graos. No entanto, os graos sofrem um alon-
gamento causado pela deformacao plastica acentuada e também podem ser observadas outras
fases cristalinas nos limites de grao. A dureza desta regido apresenta valores superiores aos
da zona termicamente afetada (ZTA) devido a uma grande densidade de deslocagdes e subli-
mites de grao formados durante a deformagao plastica [5][6].

A ZTA nao sofre deformagdo plastica, mas a dissipagdo de calor da zona processada
para o material de base pode provocar transformacdes de fase, dependendo da liga que esta
a ser processada. A extensdo desta regido depende da quantidade de calor que é gerada na
zona processada que, por sua vez, estd diretamente relacionado com os parametros de pro-
cesso [5][6].

A regido mais afastada do centro da zona processada corresponde ao material de base
[5][6].

Como visivel na Figura 2.2, o PFL é um processo assimétrico, ou seja, é possivel observar
uma maior extensao da zona de recristalizacdo dindmica para o lado em avanco. Este feno-
meno deve-se ao facto de existir uma maior velocidade relativa entre a ferramenta e a peca de
trabalho, uma vez que a rotagdo da ferramenta e o seu movimento transversal da-se no mesmo
sentido. Por conseguinte, isto resulta numa deformagao plastica mais severa, originando grao

ainda mais fino e estendendo a zona de recristalizacao dindmica para o lado em avango [5].



2.1.3. Parametros de operacao do PFL

2.1.3.1. Geometria da Ferramenta

A ferramenta ndo consumivel no PFL pode ser constituida por um pino roscado (Figura
2.3 b)) ou ndo roscado (Figura 2.3 a)). A utilizacdo de pino roscado est4 na base da maioria das
aplicacoes do PFL. Por outro lado, os pinos nao roscados tém aplicagdes especificas, como
modificar a superficie de materiais, ou constranger particulas funcionais durante o processa-

mento [3].

(a) (b)

Figura 2.3. Exemplos de ferramentas com: (a) pino néo roscado, (b) pino roscado [3].

As dimensoes e tipo de ferramenta sdo muito importantes, uma vez que tém grande
influéncia no calor gerado e no fluxo de material. As caracteristicas geométricas que se tem
em consideragdo sao o comprimento do pino e o seu formato (Figura 2.4), bem como o didme-
tro do shoulder e o seu padrao de superficie (

Figura 2.5), que pode ser liso ou estriado, com estrias em espiral ou concéntricas e com
ou sem navalha na periferia. Com um didmetro de shoulder maior, o calor produzido por fric-
¢do é mais concentrado e a deformacao pléstica é mais acentuada. Isto resulta numa microes-

trutura mais estavel e em particulas de segunda fase mais refinadas [3][7].

(a) (b) (c) (d)
Figura 2.4. Geometrias de Pinos: (a) circular ndo roscado; (b) circular roscado; (c) triangular; (d) quadrado [3].
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Figura 2.5. Geometrias de Shoulder [5].



Mahmoud et al. [8], estudou a influéncia da geometria do pino na distribuicdo de parti-
culas de carboneto de silicio (S5iC) numa matriz de aluminio A1050-H24 aplicando o PFL. As
seccdes de pino utilizadas no estudo foram as circulares roscadas, circulares ndo roscadas,
triangulares e quadradas. Os autores verificaram que as sec¢des quadradas e triangulares sdao
as que sofreram um maior desgaste quanto comparadas com as circulares e que o pino de
seccdo quadrada distribui de forma mais homogénea as particulas na zona de recristalizacao
dinamica.

Uma nova variante do PFL é o processamento por friccao linear com shoulder estacioné-
rio. Esta variante foi desenvolvida por Patel et al. [9], em que o shoulder ndo tem movimento
de rotagdo, sendo o pino que provoca o aquecimento localizado do material e em menor ex-
tensdo que o PFL convencional. Os ensaios realizados por Patel et al. em ligas de magnésio
AZ31B com 6,35 mm de espessura e sem recurso a arrefecimento externo, obtiveram uma dis-
tribuicdo homogénea de grao fino ao longo de toda a espessura do material, elevando também

a dureza e a ductilidade da zona processada.

2.1.3.2. Velocidade de rotagao e de avanco da ferramenta

Quer a velocidade de rotacao da ferramenta (w) quer a velocidade de avanco (v) da fer-
ramenta tém influéncia na deformagdo plastica imposta no material e, por conseguinte, no
calor gerado.

Existe uma classificagdo atribuida de forma empirica, em que o PFL é classificado em
processamento a quente e processamento a frio. O processamento a quente é considerado
aquele em que a razdo entre a velocidade de rotacdo e de avango é superior a 6 rev/mm e o
processamento a frio é inferior a 3 rev/mm. Na pratica observa-se que, aumentando essa ra-
Z30, a zona processada tem uma maior extensao e granulometria mais fina. Por outro lado, no
processamento a frio, a zona processada ndo tem um aspeto homogéneo, uma vez que o calor
gerado ndo é suficiente para promover a recristalizacdo do grao em toda a sua extensao. Desta
forma, um aumento da velocidade de rotacao leva a um aumento da taxa de deformacao plas-
tica e a um aumento de temperatura, facilitando a mistura do material a processar. Com isto,
é possivel obter materiais com graos mais finos, equiaxiais e uniformes, com dissolugao de
precipitado [5][10].

A velocidade de avango controla o tempo de exposicao a que o material estd exposto ao
calor gerado por friccdo e também controla a sua viscosidade [5].

Na pratica, a velocidade de rotacdo e de avanco sao complementares. Num estudo rea-
lizado por Asadi et al. [11], utilizando uma liga de magnésio AZ91 reforcada com particulas
de SiC, foram obtidas as relagdes ideais para se produzir um composito de matriz metalica
com poucos defeitos (Figura 2.6). Verificou-se que para velocidades de rotacao da ferramenta
mais elevadas é possivel aumentar a velocidade de avango de modo que o racio de velocida-
des (@/v) permaneca aproximadamente constante. Velocidades de rotagdo mais baixas nao
geram calor suficiente para levar o material a um estado viscoplastico e, desta forma, operar

a velocidades de avanco mais elevadas.
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Figura 2.6. Gama aceitavel de velocidades de operacdo do AZ91 por PFL, adaptado do [11].

2.1.3.3. Forca Axial, penetracao e angulo de ataque da ferramenta

A forca axial exercida pela ferramenta é a que garante o contacto com a peca de trabalho,
intervém na geracdo de calor pela friccdo do shoulder com a superficie de contacto e promove
a consolidagdo do material. Forgas axiais elevadas levam a um aumento de temperatura ex-
cessivo e a um aumento da pressao de forjamento, resultando num grao de maiores dimensodes
e grosseiro. Forgas axiais mais reduzidas ndo permitem a consolidacdo de material devido a
baixa pressdo de forjamento e pouco calor gerado por friccao. Por outro lado, uma forga axial
excessiva pode originar a formagdo de rebarbas, tanto para o lado em avango como para o
lado em retrocesso, reduzindo a seccdo transversal do material na zona processada e, desta
forma, baixar as propriedades mecénicas da pega [5].

Em alguns ensaios realizados por Asadi et al. [11] foram estudados os efeitos da pene-
tracdo da ferramenta no processamento de ligas de magnésio AZ91 reforcadas com particulas
de SiC. O angulo de ataque de 3°, a velocidade de rotacdo da ferramenta de 1120 rev/min e a
velocidade de avango de 63 mm/min foram constantes na realizagdo dos ensaios. Os autores
observaram que uma penetragdo do shoulder a uma profundidade de 0,1 mm levou a zona
processada a fraturar (Figura 2.7 a)). O aumento dessa profundidade para 0,2 mm (Figura
2.7 b)) melhorou o processo, mas deixou uma cavidade interior. Para 0,3 mm (Figura 2.7 c)),
nao ocorreu fratura nem a formacao de cavidade interior observada para profundidades me-
nores [11].
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Figura 2.7. Efeito da penetracdo da ferramenta no acabamento superficial e na formagdo de defeitos, adaptado
do [11].

O angulo de ataque representado na Figura 2.8 é medido entre o eixo da ferramenta e a
superficie da peca de trabalho. Definir um dngulo de ataque adequado na dire¢do de avanco
da ferramenta garante uma maior eficiéncia no movimento de material do lado em avanco
para o lado em retrocesso e melhora o acabamento superficial [5]. Na literatura, muitos traba-

lhos concluiram que um angulo de ataque inferior a 3° permite obter zonas processadas sem

4

defeitos [12].
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Figura 2.8. Representacio esquematica do angulo de ataque da ferramenta no PFL, adaptado do [12].



2.1.3.4. Numero de passagens da ferramenta

Quando se pretendem processar zonas de maiores dimensoes é necessario recorrer a
multiplas passagens da ferramenta. As passagens podem ser sobrepostas ou nao sobrepostas.
Para isso, foi definido um racio de sobreposicao (OR) [13] que caracteriza se existe sobreposi-

¢do entre as varias passagens da ferramenta (Figura 2.9).

0R=1—[—

!
dpin
Na Equacao o [ representa a distancia entre os centros de cada passagem e o dix é 0
didmetro maximo do pino. Com esta informagao é possivel concluir que racios de sobreposi-
¢do iguais a um, correspondem a passagens totalmente sobrepostas. Para racios inferiores a
zero, conclui-se que nao existe sobreposi¢do entre passagens [5].

> -

Lado em Avango Lado em Retrocesso

~

2000 pm

Figura 2.9. Macro e Micrografia de zonas processadas com sobreposi¢do para o (a) lado em avango e (b)
lado em retrocesso, adaptado do [5].

Abbeasi et al. [14] estudaram a influéncia do nimero de passagens da ferramenta nas
propriedades mecénicas e na resisténcia a corrosao de ligas de magnésio AZ91 reforcadas com
particulas de SiC e de alumina (Al;O3). Os autores observaram que, aumentando o nimero de
passagens da ferramenta, é possivel aumentar a resisténcia ao desgaste do material de base,
independentemente das particulas funcionais utilizadas (Figura 2.10).
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Figura 2.10. Taxa de desgaste em fun¢do do nimero de passagens da ferramenta, adaptado [14].

Ja Khayyamin et al. [15] obtiveram aumentos significativos na tensao de rotura e na
extensdao no ponto de fratura dos compdsitos quando foi aplicado mais do que uma passagem
no processamento de ligas de magnésio AZ91 reforcadas com particulas de diéxido de silicio
(Si0y), tal como apresentado na Tabela 2.1:

Tabela 2.1. Evolugéo da tensdo de rotura e da extensdo no ponto de fratura com o ntimero de passagens
da ferramenta [15].

Tensao Extensdo no ponto de
de Rotura (MPa) fratura (%)
Material de Base AZ91 139 6,74
PFL 1 passagem 193 12,56
PFL 2 passagens 233 13,42
PFL 3 passagens 279 14,67

2.14. Vantagens do PFL

O PFL apresenta vérias vantagens quando comparado com as outras técnicas de proces-
samento. Em primeiro lugar, porque é um processo de facil execucao, em que é possivel rea-
lizar com uma tinica passagem da ferramenta e obter microestruturas com tamanhos de grao
muito reduzidos. Por outro lado, o PFL ndo diminui a espessura da pega que é processada,
sendo possivel deformar plasticamente chapas que podem chegar as dezenas de milimetro,
dependendo do comprimento do pino utilizado. O PFL também permite a modificacdo loca-
lizada da microestrutura de pegas de interesse [1]. As vantagens do PFL, segundo categorias
de interesse industrial sao sumarizadas na Tabela 2.2:
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Tabela 2.2. Vantagens do PFL, adaptado [5][16].

Controlo da profundidade do processamento com o comprimento do

pino

Possibilidade de operacao realizada com uma tnica passagem da fer-
ramenta

Técnicas . . P
Sem necessidade de limpeza superficial

Controlo dimensional por se realizar no estado sélido

De facil repetigao

Facilmente automatizavel

Processamento no estado sdlido

Baixa distorcao das pecas de trabalho

Metaltargicas ~ Refinamento de grao e distribuicdo uniforme

Excelentes propriedades metaltrgicas

Possivel processar materiais termossensiveis

Baixo consumo energético

Energéticas — —
Eficiéncia energética
Sem produgéao de fumos

Ambientais Pouco ruido

Nao necessita de solventes para limpeza

2.2. Materiais de Base e Compdsitos de Matriz Metalica

2.21. Ligas de magnésio

As indtstrias automovel e aerospacial tém particular interesse em substituir os agos e
aluminios por ligas de magnésio. Nas industrias eletrotécnica e de computadores, o magnésio
é encarado como uma potencial alternativa aos plésticos. O facto de ser cerca de 35% menos
denso que o aluminio e 78% menos denso que o aco, e também a sua boa condutividade tér-
mica e elétrica, elevam o interesse pela utilizagdo de ligas de magnésio nas mais diversas apli-
cacdes [11][17]. Quando comparado com o aluminio, a corrosao no magnésio origina 6xidos
com estruturas soltas e porosas que, inevitavelmente, deixam a matriz de magnésio exposta e
sujeita a fenémenos de corrosdo adicionais. E por estas razoes que é crucial a alteragao das
camadas superficiais das ligas de magnésio, no sentido de evitar os problemas causados pela
corrosdo, que é um fator impeditivo na utilizacao das ligas em diversas aplica¢des [18].

O magnésio tem propriedades nao toxicas, biodegradédveis e boa biocompatibilidade,
fatores que despertaram o interesse da comunidade cientifica nos tltimos anos, especialmente
nas areas da biomedicina como substitutos 6sseos. O médulo de Young do magnésio e das
suas ligas, quando comparado com as outras ligas metalicas mais convencionais como o tita-
nio ou o aco inoxidavel, é que o mais se assemelha ao do osso humano que, em aplicagdo como
substituto de implantes, pode contribuir efetivamente para minimizar o efeito de stress shiel-
ding [19]. A maior vantagem da utilizacdo de ligas de magnésio na producao de implantes é
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que estas podem degradar-se completamente quando o tecido 6sseo regenerar, ndo sendo ne-
cessaria uma segunda cirurgia para a remogao do implante [19]. Contudo, as grandes afinida-
des quimicas das ligas de magnésio tornam-nas muito propicias a fenémenos de corrosao.
Esta corrosao ocorre de forma mais acentuada nos primeiros estdgios de degradacao da liga,
o que pode impedir o material de exercer a sua fungao estrutural.

Existem diversos métodos para alterar a camada superficial dos materiais, como o re-
vestimento superficial, a implantacdo de ides ou o tratamento laser de superficie. Contudo,
estas técnicas ndo estao desprovidas de defeitos associados a fenémenos metaltrgicos, ou de-
vido a intensas rea¢des quimicas que ocorrem entre a matriz metdlica e os métodos de reforco
utilizados. A alternativa mais vantajosa € utilizar a técnica de PFL que permite modificar a
microestrutura das superficies dos materiais ou produzir MCMM [19].

Ho et al. [20][21] estudaram o efeito da incorporacdo de particulas de hidroxiapatite
(HA, Caio(PO4)60OH>), um ceramico cuja composicdo quimica é muito semelhante ao osso,
numa matriz de magnésio AZ31B, e avaliaram a sua biocompatibilidade. Foram utilizadas
amostras com 5, 10 e 20 em percentagem massica (% (m/m)) de HA na matriz de magnésio e
processadas por PFL. A distribuicdo das particulas de HA na matriz de magnésio est4 ilus-
trada na Figura 2.11 sob a forma de mapas de EDS (Energy-Dispersive X-ray Spectroscopy). Os
resultados demonstraram que compdésitos de Mg-20 % (m/m) HA, expostos a um simulador
do fluido corporal, possuiam uma melhor compatibilidade com o sangue e melhor adesao
celular que os outros compositos obtidos. Por outro lado, os compésitos processados com Mg-
5 %(m/m) HA apresentaram a maior resisténcia a corrosao, pelo facto de apresentarem um
equilibrio entre os beneficios do refinamento de grdo e um ntimero mais reduzido de pontos
de corrosao galvanica.

Em outros estudos realizados por Qin et al. [19] em que aplicaram o PFL com velocida-
des de rotacao elevadas (6000 rev/min) em ligas de magnésio ZK60 reforcadas com particu-
las de nano-hidroxiapatite (nHA), verificaram que a dureza do compésito variou conforme a
concentracgdo de particulas de nHA. Concluiram também, que era possivel diminuir a taxa
de corrosdo do novo compdsito em cerca de uma ordem de grandeza, devido ao refina-

mento de grdo e a baixa energia de superficie.
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Figura 2.11. Mapas de EDS do AZ31B com diferentes percentagens de incorporagéo de particulas [20].



2.2.2. Meétodos para a Producao de Compositos de Matriz Metalica
por PFL

Uma das aplicagdes do PFL é a producdo de MCMM. Para tal, existe um conjunto de
técnicas (Figura 2.12) que permite a insercdo de particulas funcionais no material de base,
modificar a sua microestrutura e obter um material de maior interesse [22].

Figura 2.12. Técnicas de reforqo de MCMM.

a) Técnica de adicao direta de particulas de reforco, b) Técnica de rasgo, a linha de eixo da ferramenta coincide
com a linha de eixo do rasgo, ¢) Técnica de rasgo, a linha de eixo da ferramenta tem um offset para o lado de
avango, d) Técnica de rasgo, a linha de eixo da ferramenta tem um offset para o lado de retrocesso, e) Técnica de
furagdo em linha reta, a linha de eixo da ferramenta coincide com a linha de eixo dos furos e f) Técnica de furagdo
em padrdo, a linha de eixo da ferramenta coincide com a linha média do padrao [22].

Na representacdo da Figura 2.12 a) as particulas sdo colocadas diretamente na peca de
trabalho. Para aumentar a adesao entre as particulas e a zona a processar, utiliza-se uma pré-
mistura das particulas com um solvente como por exemplo o metanol [5][22].

Na Figura 2.12 b), c) e d) estdo representadas outras variantes da técnica de rasgo. Para
tal, o operador abre um rasgo na zona que pretende processar (Figura 2.13 b)). Este rasgo
permite acomodar as particulas que se pretendem incorporar no compdsito. Seguidamente,
da-se a passagem da ferramenta sem pino para compactar as particulas e selar o rasgo Figura
2.13 c)). Por altimo, é realizada a passagem com a ferramenta com pino, obtendo-se assim um
compoésito (Figura 2.13 d)) [22][23].
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a b Abertura de Rasgo

Material de base

Passagem da ferramenta

/ com pino

Passagem da ferramenta
sem pino

Adicdo e compactagao
de particulas funcionais

Figura 2.13. Execugdo da técnica de rasgo, adaptado de [23].

Na Figura 2.12 e) e f) estdo representadas duas variantes da técnica de furacdo. Uma
consiste em abrir os furos segundo uma linha e a outra segundo um padrao. Estes furos sdo
preenchidos com particulas e a passagem da ferramenta consolida o processo (Figura 2.14 a)).
A utilizacao de um shoulder com um didmetro maior pode reduzir o desperdicio de particulas,
uma vez que cobre os furos posteriores no sentido de avango da ferramenta. A utilizacdo de
um material de cobertura (Figura 2.14 b)) também pode ser encarada como uma alternativa
ao método anterior e evitar assim o desperdicio de particulas, que pode ter custos muito ele-
vados [22][24][25].

(@)

Ferramenta

Zona processada

Furos com particulas funcionais

Material de Base

(b)

Material de cobertura

Material de Base

Figura 2.14. Execugdo da técnica de furagdo, adaptado de [25].

Um estudo realizado por Ratna Sunil et al. [26] teve por base a incorporagao de parti-
culas de nHA numa matriz de magnésio AZ31. As particulas foram introduzidas utilizando a
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técnica do rasgo e foi possivel obter uma reducao de tamanho de grao do material de base de
56 um para cerca de 2 pm.

Num outro estudo realizado por Rathee et al. [22], em que foram aplicadas as varias
técnicas de adicao de particulas funcionais enunciadas neste capitulo para uma liga de alumi-
nio AA6063 reforcada com SiC, verificou-se que a técnica de rasgo com um offset para o lado
em retrocesso foi a que registou uma distribuicao mais uniforme e homogénea das particulas,

quando comparada com as outras técnicas e variantes mencionadas.

2.3. Upward Friction Stir Processing

O Upward Friction Stir Processing (UFSP) é uma técnica inovadora de processamento no
estado solido, como representada na Figura 2.15, baseada no PFL e que se encontra em desen-
volvimento no Departamento de Engenharia Mecanica e Industrial (DEMI) da NOVA School
of Science and Technology | FCT NOVA [27].

Convencionalmente, o PFL promove o fluxo descendente de material visco plastico e de
particulas de uma zona superior (superficie da peca) para uma zona inferior (interior da peca).
O UFSP adota esta perspetiva, mas no sentido inverso, ou seja, promove um fluxo ascendente
de particulas e material. Consiste num conjunto de duas chapas (sendo que a inferior pode
ser um material de sacrificio) com particulas entre as mesmas. O fluxo ascendente de material
é alcancado com um pino com rosca esquerda e que gira no sentido horario, ou rosca direita
com sentido de rotagdo anti-horario. Para assegurar a quantidade desejada e a distribuigao
das particulas é utilizado um espagador entre as chapas de trabalho. Este espacador permite
também evitar a perda de particulas durante o processamento, permitindo uma maior incor-
poracdo de material de refor¢co no compésito desenvolvido [27].

FSWTool
Particles

Upstream

Figura 2.15. Representagéo esquematica do UFSP para rosca esquerda [27].

O UFSP pode reduzir o tempo de preparagdo do processamento, uma vez que nao é
necessario maquinar rasgos ou furos na peca de trabalho. Utilizar um espacador resistente ao
calor (fita Kapton em poliamida) e de baixa rigidez permite um maior constrangimento das
particulas durante o processamento termomecanico. Por dltimo, o UFSP néao esta limitado a
uma trajetéria linear [27].
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3.
METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Neste capitulo sdo apresentados os materiais e as condi¢cdes experimentais que foram
estudadas e implementadas ao longo da realizacdo deste trabalho. Inicialmente sdo descritas
as caracteristicas dos materiais de base utilizados, seguido do equipamento e ferramentas uti-
lizadas na producao dos compdésitos de matriz metalica. Neste capitulo é também descrito em
detalhe 0 método usado na incorporagao do reforco do material base com a adigdo de parti-
culas funcionais, bem como os pardmetros utilizados no seu processamento. Por tltimo, fo-

ram descritos os métodos de caracterizacao fisico-quimica dos compdsitos obtidos.

3.1. Materiais

O material metalico utilizado como matriz na dissertagdo foi a liga de magnésio AZ31B,
na forma de chapa. O magnésio foi cortado com as dimensdes de 203 x 103 mm, e uma espes-
sura de 2 e 4 mm. A composi¢do quimica da liga de magnésio (AZ31B) e as suas propriedades
mecanicas encontram-se descritas na Tabela 3.1 e na Tabela 3.2, respetivamente.

Tabela 3.1. Composi¢do quimica da liga de magnésio (% atémica) [28]

Al Zn Mn Si Cu Ca Fe Ni Mg
AZ31B 2,5-3,5 0,60-1,4 <020 <0,10 <0.050 <0.040 <0.0050 <0.0050 Balango

Tabela 3.2. Propriedades mecanicas da liga AZ31B [28][29].

Densidade Tensdo de cedéncia Tensao de Dureza Vickers
(g - cm?) (MPa) rotura (MPa) (HVO0.1)
AZ31B 1.77 171 215 69
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A utilizagdo de ligas de magnésio é benéfica para o processamento no estado sélido,
uma vez que sdo ducteis, induzem um menor desgaste nas ferramentas e facilitam o fluxo
visco plastico de material durante o processo.

O principal objetivo foi desenvolver um material compdsito de matriz de magnésio com

a incorporagao de particulas comerciais de HA de dimensdes micrométricas.

3.2. Equipamentos e ferramentas utilizadas na producao dos
compositos

3.21. Equipamento

Para a realizagdo dos ensaios pela técnica de UFSP foi utilizada uma fresadora conven-
cional de 3 eixos (Figura 3.1) presente no Laboratério de Processos Mecanicos do Departa-
mento de Engenharia Mecéanica e Industrial (DEMI) da NOVA SCHOOL OF SCIENCE AND
TECHNOLOGY | FCT NOVA. O equipamento permitiu definir o dngulo de ataque (a) da
ferramenta, o offset entre cada passagem da ferramenta, a velocidade de rotagdo (®) e de
avanco (v). A penetragdo da ferramenta e o controlo de forca foi aplicado de forma manual.

Figura 3.1. Fresadora utilizada no processo de produg¢do dos compésitos de matriz metalica disponivel
no Laboratoério de Processos Mecanicos, DEMI.

Neste trabalho de dissertagdo foram utilizadas uma base refrigerada e uma arca conge-
ladora INDESIT OS1A1002 que permitiu levar o liquido refrigerante para temperaturas de
aproximadamente -15 °C. O controlo de temperatura da base refrigerada foi realizado com

6 termopares (Figura 3.2) que permitiram garantir que a mesma estava entre os -10°C e - 15 °C

18



em cada ensaio. O controlo da temperatura durante o processo foi realizado utilizando uma
camara termografica Fluke Ti400 IR FUSION TECHNOLOGY.

Figura 3.2. Base refrigerada com a distribuicdo dos termopares.

3.2.2. Ferramentas selecionadas

Como referido no capitulo 2, a geometria da ferramenta é muito importante, uma vez
que estd relacionada com a entrega térmica provocada pelo contacto do shoulder com o mate-
rial e a geometria do pino esta ligada ao fluxo de material processado e também a distribuicao
das particulas. O conjunto ferramenta (Figura 3.3), que foi utilizado na produgao dos compé-

sitos é constituido por trés componentes: corpo da ferramenta (a), base ou shoulder (b) e o pino

(©)-

Figura 3.3. Conjunto Ferramenta: a) Corpo da ferramenta, b) Shoulder e c) Pino.

O pino passa pelo furo central do shoulder e é mantido em posi¢do por um perno. O
shoulder, por sua vez encaixa no corpo da ferramenta, sendo fixo com o auxilio de dois para-
fusos. O corpo da ferramenta também possui um parafuso central que permite definir o com-
primento do pino. Por dltimo, o conjunto modular é enroscado na fresadora e fica pronto a
utilizar (Figura 3.4). Os componentes referidos sdo fabricados em aco ferramenta H13 para
resistirem aos esforcos mecanicos a que estao sujeitos e permitirem escoar parte do calor ge-
rado durante a realizacdo do processo.

19



Figura 3.4. Conjunto ferramenta assemblado na fresadora.

As combinagoes shoulder/pino que foram selecionadas e utilizadas estao representadas
na Figura 3.5. As dimensdes e geometrias escolhidas serdo explicadas no capitulo 4, onde se-
rao apresentados os principais resultados e os pardmetros escolhidos para se obter comp6sitos
com boas caracteristicas e reprodutibilidade.

a) Base concava com pino triflute d) Base com estrias com pino cilindrico

2 5mm

S:m

c) Base cdncava com pino cilindrico

b) Base cdncava com pino cilindrico e) Base cOncava com pino cdnico

Figura 3.5. Combinagbes shoulder/ pino utilizadas:
a) Base concava com pino friflute; b) Base concava com pino cilindrico; ¢) Base concava com pino cilindrico;
d) Base com estrias com pino cilindrico; e) Base concava com pino cénico.

3.2.3. Preparacao do material compésito

Como referido, a liga de magnésio a processar pela técnica de UFSP foi preparada sob a
forma de sandwich, como se pode observar na representacdo esquematica da Figura 3.6. Com
ajuda de vérias camadas de fita Kapton foi criado um depésito para as particulas de HA na
parte central e seguidamente foram depositadas as particulas HA. A fita escolhida tem a par-
ticularidade de suportar temperatura até aos 400 °C e em simultaneo evitar o desperdicio de
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particulas que possa ocorrer durante o processamento, uma vez que estas ficam constrangidas
no deposito criado. O namero de camadas para criar o espacador foi definido dependendo do
volume de particulas que se pretendeu incorporar no material e também da espessura da
chapa de AZ31B.

Quatro furos foram criados nas chapas de AZ31B com a distribuigdo representada na
Figura 3.6 a), onde quatro parafusos M8 fixaram o conjunto de chapas AZ31B e AZ31B_HA a
base de cobre.

Na Figura 3.6 b) esta representada a vista transversal do conjunto que serd processado.
No capitulo 4 dos resultados e discussdo serdo apresentados os principais resultados que re-
lacionam a espessura da chapa de AZ31B com as camadas de fita utilizadas na produgao do

composito.

203 mm

150 mm

Deposito de particulas

ww g
wiw €01

Fita Kapton

a) O Mg AZ31B O

103 mm

Mg AZI1E

Fita Kopton | HA |
b) Mg AZ31B

Figura 3.6. a) Dimensdes do substrato inferior e localizagdo do depdsito de particulas; b) Vista transver-
sal do conjunto obtido pelo método de Sandwich, adaptado de [27].
Para determinar quais os melhores parametros a usar no processamento do compdésito
e garantir a estacionariedade do processo, foi realizado um conjunto de ensaios sem a pre-
senga das particulas de HA, mas neste caso sem espacador como se mostra na Figura 3.7 a).
Uma vez encontrados os parametros mais adequados ao processo para umas condi¢des espe-

cificas, extrapolaram-se os mesmos para a condigdo com particulas de HA.
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Figura 3.7. a) Sandwich sem espacador; b) Sandwich com espacador.

3.24. Sistema de fixacao

O conjunto descrito no subcapitulo anterior é fixo numa base de cobre (Figura 3.8) para
ser possivel uma refrigeracdo mais eficiente do conjunto devido a condutividade térmica fa-
vorével para o efeito. A sandwich é comprimida utilizando um cabedal em aco e o conjunto
fixo a base de cobre por quatro parafusos M8. A base de cobre por sua vez é fixa a mesa da
fresadora por quatro fusos M10. A refrigeracdo da-se utilizando duas entradas e duas saidas

para o fluido refrigerante.

Figura 3.8. Sistema de fixagéo.

3.2.5. Incorporacao das particulas de HA como reforgo

No sentido de obter materiais comp6sitos de matriz metalica biodegradaveis, foram de-
positadas particulas de HA comerciais de dimensdes micrométricas (~10 pm) na superficie
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das chapas metalicas com ajuda de uma espéatula e comprimidas com a ajuda de uma placa
de vidro, garantindo assim uma distribuicdo uniforme das particulas na superficie da placa.
A quantidade de particulas utilizada nos ensaios esteve relacionada com o volume do depé-
sito, que variou com a espessura do espacador. Na Figura 3.9 é possivel observar a distribui-
¢do das particulas na chapa inferior de magnésio.

Figura 3.9. Distribui¢do das particulas na chapa de magnésio inferior.

3.3. Selecao dos parametros experimentais

Ap6s a preparagao do material a processar estar finalizada, foram definidos os parame-
tros de operagdo. Inicialmente foram utilizados conjuntos de shoulder estriado (¢s = 15 mm)
com pino cilindrico roscado (¢, = 5 mm). Conforme os resultados obtidos e tendo em consi-
deragdo a estabilidade do processo, foram ainda utilizadas combinagdes de shoulders concavos
(¢ps =17 mm e ¢ps = 19 mm) com pinos cénicos roscados e geometria triflute (¢, = 8 mm).

O angulo de ataque da ferramenta considerado foi numa primeira instancia de 0°, pas-
sando seguidamente para 1°. O comprimento do pino variou entre os 3 mm e os 6,2 mm,
conforme a espessura do conjunto de material a processar. Inicialmente foram processadas
chapas para afericdo de parametros experimentais. Seguidamente extrapolaram-se os para-
metros para um conjunto em forma de sandwich, mas sem particulas e sem espagador. Por
altimo, os parametros definidos, foram aplicados ao conjunto em forma de sandwich com es-
pacador e com adicdo de particulas de HA.

As velocidades que foram utilizadas nos ensaios tiveram por base a entrega térmica do
processo. Foram utilizadas velocidade de rotacdo da ferramenta (o) de 560 rev/min até as
1400 rev/min. As velocidades de avanco da mesa (v) estiveram compreendidas entre os 140
mm/min e os 224 mm/min. Estes valores resultaram em racios de velocidade (o/v) compre-
endidos entre 3,11 rev/mm e 7,78 rev/mm, correspondendo a entrega térmica mais baixa e
mais alta respetivamente.

O offset entre cada passagem da ferramenta, para o caso de multiplas passagens, foi ini-
cialmente de 0,5 mm e a posteriori passou para 1 mm.

A Tabela 3.3 apresenta os ensaios realizados, com o0s respetivos parametros utilizados.
No ntmero dos ensaios, a parte inteira corresponde a um conjunto de material, seja chapa
singular ou sandwich, e a parte decimal esta ligada ao cordao realizado (uma passagem da
ferramenta) ou a um conjunto de corddes (varias passagens da ferramenta).
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Tabela 3.3. Ensaios experimentais realizados. Legenda:

h, = Comprimento do pino; ¢, = Didmetro do pino; ¢s = Didmetro do shoulder; a = Angulo de ataque; N = Ntamero de passagens da ferramenta; E = Espacador;
n = camadas de fita Kapton; ref. = refrigeracao.

Gama de velocidades
Ensaio | Configuracdo | Tipo de shoulder [1?1);1] Tipo de pino [1?1)1:1] [rr}:;l] ([‘3]) S v o]V N [E] gﬁf:ﬁ Observagoes
[rev/min] | [mm/min] | [rev/mm]

11 Mg 4 mm Estriado 15 | Cilindrico 5 3 0 900 180 5 1| - -
roscado

1.2 Mg 4 mm Estriado 15 | Cilindrico 5 3 0 710 180 3,94 1 - -
roscado

13 Mg 4 mm Estriado 15 | Cilindrico 5 3 0 1400 180 7,78 1 - -
roscado

14 Mg 4 mm Estriado 15 | Cilindrico 5 3 0 1120 180 6,22 1 - -
roscado

21 Mg 4 mm Céncavo 17 | Cilindrico 5 3 1 1400 180 7,78 1 - -
roscado

22 Mg 4 mm Céncavo 17 | Cilindrico 5 3 1 900 180 5 1 - -
roscado

23 Mg 4 mm Céncavo 17 | Cilindrico 5 3 1 900 180 5 1 - -
roscado

24 Mg 4 mm Céncavo 19 gggm ros” 8 3 1 900 280 3,21 1 - -

25 Mg 4 mm Concavo 19 | Conicoros- 8 3 1 900 180 5 1| - -
cado

2.6 Mg 4 mm Céncavo 19 Cca‘gzco ros” 8 3 1 900 224 4,02 1 - -

27 Mg 4 mm Concavo 19 gggco ros 8 3 1 1400 224 6,25 1| - -

31 Mg4+4mm | Céncavo 19 Sa(ggco ros” 8 6,2 1 1400 224 6,25 4 | - 05

3.2 Mg 4+4 mm Coéncavo 19 Triflute 8 6,1 1 900 224 4,02 2 - 0,5

4.1 Mg 4+4 mm Concavo 19 Triflute 8 6,1 1 900 224 4,02 1 - -

42 Mg4+4mm | Céoncavo 19 | Cilindrico 5 5,6 2 900 180 5 1 - -
roscado

43 Mg4+4mm | Céncavo 19 | Cilindrico 5 3,4 1 560 180 3,11 1 - -
roscado

44 Mg4+4mm | Céncavo 19 | Cilindrico 5 3,4 1 560 180 3,11 1 - -
roscado

45 Mg4+4mm | Céncavo 19 | Cilindrico 5 3,4 1 560 140 4 1 - -
roscado

46 Mg4+4mm | Céncavo 19 | Cilindrico 5 3,4 1 560 140 4 1 - -
roscado
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51 Mg2+2mm | - vo 19 | Cilindrico 3.4 1 560 180 3,11 0,5
c/particulas roscado
6.1 Mg2r2mm | cyncav 19 | Cilindrico 34 1 560 180 3,11 -
c/particulas roscado
6.2 Mg2+2mm | - avo 19 | Cilindrico 34 1.7 560 180 3,11 1
¢/ particulas roscado
71 Mg2+2mm | - vo 19 | Cilindrico 34 | 17 560 180 3,11 ;
¢/ particulas roscado
8.1 Mg2+2mm |~ vo 19 | Cilindrico 4 17 560 180 3,11 1
c/particulas roscado
9.1 Mg2+2mm | Céncavo 19 | Cilindrico 3 1 560 180 3,11 1 Sem ref.
roscado
9.2 Mg 2+2 mm Concavo 19 | Cilindrico 3 1 560 180 3,11 1 Com ref.
roscado
101 Mg2+2mm | o vo 19 | Cilindrico 3 1 560 180 3,11 1 Com ref.
c/particulas roscado
102 Mg2+2mm | o vo 19 | Cilindrico 3 1 560 180 3,11 1 Sem ref.
c/particulas roscado
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3.4. Caracterizacao dos compdsitos de matriz metalica

Os materiais processados foram cortados transversalmente nas zonas de maior interesse
com uma serra de corte GBS-218 Eco AutoCut. Seguidamente, as amostras foram introduzidas
em resina epoxy com endurecedor. Terminado o processo de endurecimento, as amostras fo-
ram polidas com lixas de carboneto de silicio, iniciando na lixa P80 (granulometria grosseira)
e acabando na lixa P2500 (granulometria fina). Por dltimo, para obter um acabamento espe-
lhado e livre de riscos, as amostras foram polidas em pano Microfloc com pé de alumina de
granulometria 0,3 pm. O processo de polimento ocorreu na polidora manual Buehler Phoenix
Alpha.

Finalizado o processo de polimento, as amostras foram sujeitas a um ataque quimico,
no sentido de revelar os limites de grao. Para o efeito, foi preparada uma mistura de Picral,
com composi¢do de 25 ml de acido acético, 2,5 g de 4cido picrico, 25 ml de H.O e 100 ml de
alcool etilico. O magnésio processado foi mergulhado cerca de 4 a 7 segundos na mistura
usada para revelar os limites de grao e seguidamente passado por 4gua corrente para inter-
romper a reagao.

A anélise microscépica do magnésio processado com e sem particulas de HA de maior
interesse foi realizada no microscépio Leica DMI5000 M presente no CENIMAT-I3N, no Cen-
tro de Investigacdo de Materiais da NOVA SCHOOL OF SCIENCE AND TECHNOLOGY |
FCT NOVA. O objetivo pretendido foi observar o tamanho e a morfologia de grao das zonas
processadas e compara-lo com o tamanho de grao do material de base. Também foi possivel
observar a orientagdo do fluxo de material processado e a distribuicao de particulas numa
escala macro.

Uma caracterizacdo mais avangada foi realizada no SEM (Scanning Electron Microscopy)
de bancada, Phenom Pharos Desktop SEM do laboratério Microlab, do Instituto Superior Téc-
nico. Nestas analises foi possivel observar em detalhe a distribuicdo de particulas de HA na
liga de magnésio através de mapas de EDS.

Por altimo, foram realizados ensaios de microdureza com uma carga de 0,2 kgf para
avaliar a dureza da zona processada e compara-la com a do material de base. O espagamento
escolhido entre cada indentacado foi de 0,5 mm.
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4.
RESULTADOS EXPERIMENTAIS E DISCUSSAO

Neste capitulo é descrito o processo de otimizacdo dos pardmetros para o processa-
mento no estado s6lido da liga de magnésio AZ31B. E descrita a influéncia que os parametros
tiveram nos resultados obtidos e por dltimo, serdo discutidos os resultados das anélises me-
talogréficas, ensaios de microdureza e microscopia eletronica de varrimento.

4.1. PFL convencional da liga AZ31B

Num estado inicial, processou-se uma chapa de AZ31B de 4 mm de espessura para ava-
liar o comportamento do material a variacao de parametros de processamento. A técnica uti-
lizada foi o processamento no estado soélido convencional em que o fluxo de material é des-
cendente. Os parametros utilizados encontram-se na Tabela 3.3 e o aspeto final das zonas pro-
cessadas correspondentes ao ensaio é ilustrado na Figura 4.1:

Figura 4.1. Zonas processadas com diferentes velocidades de rotaco.
a) ® = 1120 rev/min; b) & = 900 rev/min; ¢) ® = 710 rev/min; d) ® = 1400 rev/min.

Nesta primeira abordagem variou-se a velocidade de rotagdo (@) com a velocidade de
avango (v = 180 mm/min) fixa, sendo que os restantes pardmetros se mantiveram constantes.
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Com ® = 900 rev/min foi possivel obter um corddo com um acabamento superficial com
pouca qualidade e o processo apresentou-se estavel ao longo de todo o corddo. Com
® = 710 rev/min obteve-se um corddo com pior acabamento superficial do que o anterior,
pouco homogéneo e com fissuras ao longo do seu comprimento. O processo apresentou-se
pouco estével e originou rebarbas devido ao material expelido pela passagem da ferramenta.
O ensaio com @ = 1400 rev/min produziu um corddo com um bom acabamento superficial ao
longo do seu comprimento, no entanto, o processo instabilizou perto do final, resultando num
fendmeno em que o material adere a ferramenta e forma uma espécie de “cogumelo”, como
pode ser observado na Figura 4.2:

Figura 4.2. Acumulacdo de material, efeito "cogumelo" na ferramenta.

Quando utilizado & = 1120 rev/min, o processo estava a originar um bom acabamento
superficial inicial, mas cerca de 20 mm depois instabilizou, levando com que o material vol-
tasse a aderir a ferramenta, originando o efeito anteriormente descrito. Foi testado se redu-
zindo a velocidade de rotagdo, era possivel evitar o efeito de aderéncia do material a ferra-
menta, uma vez que ia implicar um menor aumento de temperatura no material. Uma tempe-
ratura menor, implicava um menor fluxo viscoplastico, o que podia contribuir para que o
material se mantivesse na chapa e ndo aderisse a ferramenta. Mas pelos resultados obtidos é
possivel constatar que ndo foi o que sucedeu.

Ap6s uma macro andlise dos corddes obtidos por processamento, considerou-se que
o racio de velocidades que apresentava melhores caracteristicas era 1400/180 rev/min, ou
seja, a velocidade de rotacdo mais elevada. As amostras obtidas apresentam uma morfologia
caracteristica dos materiais processados por PFL [30], sendo que na Figura 4.3 a zona do nug-
get é realgada com o auxilio de uma linha ficticia.

Figura 4.3. Macrografia da zona processada com & = 1400 rev/min.
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4.2. PFL com fluxo ascendente da liga AZ31B

Numa segunda parte dos ensaios, foi aplicada a técnica de PFL, em que o fluxo de ma-
terial é ascendente, face ao processamento convencional. Foram alterados alguns parametros
para evitar alguns problemas encontrados nos ensaios anteriores, como o dngulo de ataque
de 0° para 1° e desta forma permitir uma maior eficiéncia do movimento do material do lado
em avango para o lado em retrocesso quando a ferramenta avanga. Foi utilizado um shoulder
com uma superficie concava e com um didmetro de 17 mm, face aos 15 mm anteriormente
utilizados. Estes novos parametros foram aplicados no sentido de confinar melhor o material
e evitar que este escoe para fora da zona processada. A velocidade inicialmente considerada
foi a do PFL convencional, que apresentou a melhor estabilidade do processo
(0/v =(1400/180) rev/mm). Com estes parametros foi realizada uma passagem da ferra-
menta, originando uma zona processada com o aspeto ilustrado na Figura 4.4 a). O processo
apresentou-se inicialmente estavel, no entanto, com cerca de 10 mm de avanco da ferramenta,
este acabou por instabilizar e originou um aglomerado de material na zona de saida do pino.
Reduzindo a velocidade de rotacdo para @ = 900 rev/min, procedeu-se a duas novas passa-
gens da ferramenta, originando as zonas apresentadas na Figura 4.4 b) e c). O material conti-
nuou a escoar para fora da zona do shoulder e acabou por aderir a ferramenta como nos ensaios
anteriores.

Figura 4.4. Zonas processadas por PFL com fluxo ascendente, em que: a) ®/v = (1400/180) rev/mm;
b) e c) ®/v =(900/180) rev/mm.

Perante estes problemas, houve um novo reajuste dos parametros, nomeadamente a
troca da ferramenta. Passou-se para um shoulder concavo com didmetro de 19 mm e um pino
cOnico roscado com didmetro 8 mm. Esta mudanca foi no sentido de aumentar a area confi-
nada pelo shoulder, constrangendo assim mais o material. A gama de velocidades foi variando
entre as passagens da ferramenta realizadas e o aspeto das zonas processadas é apresentado
na Figura 4.5.
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Figura 4.5. Zonas processadas por PFL com fluxo ascendente, em que: a) o/ v = (900/280) rev/ mm, ”
b) ®/v =(900/180) rev/mm; ¢) ®/v = (900/224) rev/mm; d) ®/v = (1400/224) rev/mm.

Com estes novos parametros conseguiram-se quatro corddes relativamente estaveis e
com bom acabamento superficial. Da chapa processada, prepararam-se trés amostras, com
vista transversal, dos ensaios da Figura 4.5 b), c) e d) e realizaram-se ensaios de microdureza.
A Figura 4.6 b), c) e d) apresenta as macrografias das amostras e o perfil de dureza dos corddes
respetivos. A média dos valores de dureza para o/v =(900/180) rev/mm foi de 62,3 +5,7
HVO0.2 (b), para o ensaio com @/v =(900/224) rev/mm foi de 58,6 +4,8 HV0.2 (c) e com
®/v = (1400/224) rev/mm foi de 60,9 + 4,8 HVO0.2 (d).

Hariom et al. [31] estudaram a evolugdo da microdureza da liga AZ31, variando a velo-
cidade de rotacao com a velocidade de avanco fixa (v = 30 mm/min). Os valores de dureza
obtidos para diversas rotacdes foram: para ® = 580 rev/min — 59,5 HV0.1, para
@ = 850 rev/min — 70 HVO0.1 e para ® = 1160 rev/min — 61 HVO0.1. E possivel constatar que
os resultados obtidos nesse estudo sdo semelhantes aos conseguidos nesta dissertacéo.

Woo et al. [32] também concluiram que ndo existe alteragdo significativa na microdureza
do AZ31B quando aplicado o PFL, mesmo havendo reducao do tamanho de grao. Os resulta-
dos que obtiveram foram entre 50 Hv e 70 Hv, que se aproximam dos valores medidos na
dissertacao.
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Figura 4.6. Perfil de dureza das amostras b), ¢) e d) da Figura 4.5.
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4.3. UFSP daliga AZ31B sem particulas

Com os resultados obtidos nos ensaios do PFL com fluxo ascendente, realizou-se um
outro ensaio onde foi aplicada a técnica de UFSP, em que foi processada uma sandwich de
AZ31B 4 mm + AZ31B 4 mm sem adicdo de particulas. As velocidades utilizadas foram @ =
1400 rev/min e v = 224 mm/min, que corresponderam ao dltimo ensaio realizado e que ori-
ginou um corddo com o melhor acabamento superficial quando comparado com os outros
realizados. Uma diferenca em relagdo ao caso anterior foi o aumento do comprimento do pino
para 6,2 mm para fazer face ao aumento de espessura do conjunto a processar. Como foi pos-
sivel obter um primeiro cordao estavel, realizaram-se mais 3 passagens da ferramenta com 0,5

mm de offset para o lado em retrocesso, como apresentado na Figura 4.7:

1 passagem 2 passagens 3 passagens

Figura 4.7. UFSP de sandwich de AZ31B com 3 passagens da ferramenta.

No entanto, no inicio da quarta passagem, o processo instabilizou e o efeito "cogumelo"
voltou a ocorrer (Figura 4.8). Procedeu-se a limpeza da ferramenta e houve uma segunda ten-
tativa de continuar o processo. O processo instabilizou desde os instantes iniciais, com elevada
remocao de material e criacdo de apara, finalizando o processo com o material aderente a

ferramenta e destruicdo do cordao.

4 passagens

Figura 4.8. Instabilidade do processo na quarta passagem da ferramenta.
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Face aos resultados do ensaio anterior, testou-se uma outra abordagem aos parametros,
como um novo pino, com geometria triflute. Esta decisdo vai ao encontro do realizado numa
dissertagdo anterior [33] em que foi possivel obter compoésitos de qualidade ao processar a
liga AZ31B. Ma et al. [34] referiram que o pino triflute, devido ao fluxo de material que pro-
move, produziu compdsitos com uma distribuigdo de particulas uniforme e melhorias a nivel
da resisténcia mecénica e ductilidade da liga de aluminio A356.

Nos ensaios, o racio de velocidades reduziu-se de 6,25 rev/mm para 4,02 rev/mm no
sentido de reduzir a entrega térmica e tentar estabilizar o processo. No entanto, os resultados
obtidos apresentaram baixa qualidade. O novo conjunto ferramenta, dada a natureza do pino
triflute, apenas removia o material no seu avango, sendo que o shoulder ndo tinha a capacidade
de constrangé-lo a manter-se na sandwich. Na Figura 4.9 sdo apresentadas duas zonas proces-
sadas pelo pino de geometria triflute, onde é possivel observar o volume de material remo-
vido. Para estas condi¢des do processo, o pino

Com os dados obtidos, decidiu-se projetar uma nova ferramenta capaz de superar as

dificuldades encontradas, inerentes ao processo. Neste sentido, foi utilizado um pino cilin-
drico roscado com um didmetro 5 mm e um shoulder concavo com didmetro de 19 mm. Esta
relagcdo de didmetros permite com que o shoulder tenha uma maior drea de contacto com o
material de base, permitindo assim confinar melhor o fluxo de material extraido pelo pino.
Azizieh et al. [35] conseguiram compésitos de qualidade de AZ31 com AlbOs; com um pino
cilindrico com 6 mm de didmetro e o shoulder com 18 mm de didmetro. Nesta dissertacido, com
os dados dos ensaios anteriores, concluiu-se que a amplitude de didmetros devia ser maior
pelos motivos acima referidos.

Procederam-se a alguns ensaios preliminares na mesma sandwich, mas com um
hp = 5,6 mm o pino fraturou devido aos esforcos que sofreu, nomeadamente, ao momento fle-
tor alternado. Ainda foram realizados alguns ensaios na mesma sandwich, com um compri-
mento de pino inferior (hp = 3,4 mm) para apurar parametros para o novo conjunto ferra-
menta. Concluiu-se que o racio de velocidades /v = 560/180 = 3,11 rev/mm apresentava
boas caracteristicas, sendo também o racio que oferece o0 menor aumento de temperatura de-
vido as rota¢des mais reduzidas.
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4.4. Producao de compoésito de AZ31B com particulas de HA

Os novos parametros de operacdo definidos foram aplicados a um conjunto de
AZ31B 2 mm + AZ31B 2 mm com a adicdo de particulas de HA. O espagador entre chapas foi
constituido por 9 camadas de fita Kapton, o que equivale a uma espessura de 0,6 mm e corres-
ponde a um volume de cerca de 2700 mm? de particulas. Foi possivel realizar o ensaio com
duas passagens da ferramenta em que o processo se manteve estavel. A partir do inicio da
terceira passagem, o processo comecou a instabilizar originando uma zona processada em que
se da a destruicdo do cordao, como ilustrado na Figura 4.10:

44.1. Compdsito produzido com variacao do Offset

Neste ensaio os parametros foram iguais aos anteriores com a excecao do offset entre
cada passagem da ferramenta, que passou para 1 mm. Esta alteragado foi no sentido de garantir
estabilidade ao processo, ja4 que a segunda passagem ficaria ligeiramente mais afastada da
linha de eixo do primeiro corddo. Assim, poderia ndo sofrer muita influéncia de possiveis
defeitos internos originados na primeira passagem. Com isto, foi realizado um ensaio com 3
passagens da ferramenta, sendo que a terceira instabilizou a cerca de metade do percurso da
ferramenta como é possivel observar na Figura 4.11:

Figura 4.11. UFSP de AZ31B com variacao de offset.

44.2. Compdsito produzido com uma passagem da ferramenta

Neste ensaio testou-se o efeito da realizacdo de apenas uma passagem da ferramenta
por UFSP e analisou-se o resultado, uma vez que era dificil conseguir ensaios estdveis com
duas ou trés passagens da ferramenta. A passagem ocorreu de forma estavel, com um bom
acabamento superficial, apenas com um pequeno defeito no inicio do processo associado a
uma falta de penetragdo ligeira da ferramenta que foi compensada até ao final do processo.
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Contudo, quando a sandwich foi removida da base de cobre e a tensao dos parafusos libertada,
o substrato superior separou-se do inferior. O corddo processado fissurou ao longo do seu
comprimento (Figura 4.12 a)), o substrato superior empenou com o alivio de tensées (Figura
4.12 b)) e constatou-se que o pino mal entrou em contacto com o substrato inferior (Figura 4.12

Q)).

A3

Figura 4.12. UFSP de AZ31B com HA realizado com uma passagem da ferramenta.
a) cordao fissurado; b) chapa empenada; c¢) chapa inferior com pouca penetracao do pino.

4.4.3. Composito produzido com reducao de espessura do espacador

Com os dados do ensaio anterior decidiu-se reduzir a espessura do espagador entre os
dois substratos do material e utilizaram-se 6 camadas de fita Kapton, o equivalente a 0.4 mm
de espessura (volume de particulas 1800 mm?3), face as 9 camadas anteriormente utilizadas.
Os resultados obtidos continuam a mostrar a instabilidade no processo apos a segunda pas-
sagem da ferramenta. Na Figura 4.13 é possivel observar o aspeto do corddo ap6s a realizacao
de duas passagens para poder garantir pelo menos a ligacdo das duas chapas.
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Figura 4.13. UFSP de AZ31B com HA com 0,4 mm de espacador.

4.5. Efeito da refrigeracao no processo

Visto que todas as tentativas para estabilizar o processo com a base refrigerada nao fo-
ram bem-sucedidas, neste ensaio procedeu-se ao processamento de um conjunto AZ31B 2 mm
+ AZ31B 2 mm sem particulas e sem refrigeragdo ativa. O resultado foi muito positivo. Para
além de o processo se ter mantido estavel, foi possivel realizar 7 passagens da ferramenta,
algo que nao foi possivel alcangar nos ensaios anteriores. O aspeto final da zona processada

estd apresentado na Figura 4.14:

Figura 4.14.UFSP de AZ31B sem refrigeracéo.

Durante a realizacdo do ensaio foi possivel observar que o substrato superior sofria uma
ligeira flexdo quando o pino penetrava o material, como ilustrado na Figura 4.15:

W AT AT ¥

4‘ e ’c“;}" et ‘ / 258 /r' < e
Figura 4.15. Fenémeno de flexdo da chapa superior no inicio do processo.

Tratando-se de um material relativamente ductil e sem refrigeracao forcada, o substrato
superior acabava por "amaciar" com o aumento de temperatura originado pela rotacao do
pino e do shoulder. Este fendmeno ndo ocorre no material quando este é refrigerado ativa-
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mente, ou seja, devido as baixas temperaturas a que se encontra, apresenta um comporta-
mento fragil, o que faz com que qualquer perturbacdo durante o processamento, como por
exemplo, libertacao de tensdes acumuladas, vibracdes mecanicas, a presenca de defeitos no
material ou resultantes do processamento, conduzam a perda de estacionariedade do pro-
cesso.

Com este novo dado e para melhorar a estabilidade do processo, adicionaram-se gram-
pos de fixagdo ao sistema de fixagdo com a distribui¢do representada na Figura 4.16:

Figura 4.16. Sistema de fixagdo com grampos de fixagéo.

Com estas altera¢des ao sistema de fixacao foi possivel realizar com sucesso 6 passagens
da ferramenta e com refrigeracdo ativa. O aspeto final da zona processada esta apresentado

na Figura 4.17.

Figura 4.17. UFSP de AZ31B com refrigeracéo.

As temperaturas que a ferramenta atingiu durante a realizacdo dos ensaios, registadas
com uma camara termografica, chegavam a um certo valor e mantinham-se constantes até ao
fim do processamento. Os resultados experimentais mostraram que quando os parametros do
processo permanecem constantes, a temperatura méxima também se mantém constante, atin-
gindo-se um regime estacionario. No caso do ensaio sem refrigeracao (Figura 4.18 a)), a ferra-
menta atingia em média 220 °C e mantinha-se constante até a retirada da mesma da chapa.
No ensaio com refrigeragdo (Figura 4.18 b)) a ferramenta atingia cerca de 150 °C durante a
realizacao das passagens. Salienta-se o facto de ter existido um tempo de espera entre cada
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passagem da ferramenta para que a temperatura da mesma fosse igual em cada passo (cerca
de 50 °C). No entanto, a temperatura no interior da ferramenta seré superior ao detetado pela

camara termografica.

2216
216

12.4

~154.1
1147
1140
1133
126
-119
L112
105

Figura 4.18.Temperaturas da ferramenta durante o processo.
a) sem refrigeracdo; b) com refrigeracao.

Fang Chai et al. [36] estudaram a taxa de deformacdo de vdrias ligas metdlicas com a
temperatura. Para a liga AZ91 processada por PFL convencional e velocidades o =
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700 rev/min e v = 150 mm/min, observou-se que o material atingiu cerca de 498 K (225 °C).
Estes parametros assemelham-se ao utilizados nos ensaios desta dissertagdo e para o caso sem
refrigeracdo as temperaturas foram semelhantes.

Uma analise de microscopia 6tica foi realizada no material de base (Figura 4.19) e no
magnésio processado (Figura 4.20). Foi possivel observar diferencas no tamanho de grao na
regido interior do nugget e nas regides exteriores ao mesmo. A Figura 4.20 a) e c) apresenta a
microestrutura das amostras da chapa processada sem refrigeracdo em regioes fora do nugget
e no interior do mesmo, respetivamente. E possivel observar uma reducao do tamanho de
grdo na zona de recristalizacdo dindmica ap6s 7 passagens da ferramenta.

A Figura 4.20 b) e d) apresenta a microestrutura das amostras da chapa processada com

refrigeragdo em regides fora do nugget e no interior do mesmo, respetivamente.

Figura 4.19. Morfologia de grao da liga AZ31B em trés direcdes. A dire¢do da laminagem ¢é o eixo y.
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Com refrigeragao

b) d)
Figura 4.20. Micrografia de amostras de AZ31B sem particulas processadas por UFSP.
a) e b) zona fora do nugget; c) e d) zona interior do nugget.

Pelas micrografias é possivel constatar que houve uma redugdo do tamanho de grao,
bem mais acentuado no ensaio com refrigeracdo que o ensaio sem. Este fenémeno é devido ao
gradiente térmico presente durante o processo. Apesar de existir um aquecimento localizado
do material, que promove o crescimento de grao, este crescimento é contrariado pela redugao
de temperatura proveniente da refrigeracio. E por estas razdes que nos ensaios com a utiliza-
¢do de refrigeracdo ativa é possivel obter um grao de tamanho mais reduzido, contudo, é um
processo mais instdvel que o processo realizado a quente.

Realizaram-se ensaios de microdureza as amostras em andlise, em que foram aplicadas
varias indentagdes ao longo de uma linha, representada a traco interrompido amarelo na Fi-
gura 4.21 a) e b) e foi analisada a evolucdo dos valores de dureza na escala de Vickers com

uma carga de 0,2 kgf.
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Figura 4.21. Perfis de microdureza de amostras de AZ31B processadas por UFSP sem particulas.
a) sem refrigeracdo; b) com refrigeragéo.

O valor médio de dureza medido para a amostra do ensaio com refrigeracao correspon-
deu a 69,1 £ 5,3 HVO0.2. Estes valores coincidem com o facto de o grdo na zona de recristaliza-
¢do dindmica ser mais refinado, sendo associado a valores de dureza superiores quando com-
parado com o valor de dureza do material base utilizado em laboratério (60 HV0.2.).

O valor médio de dureza medido para a amostra do ensaio sem refrigeracao correspon-
deu a 64,1 + 2,8 HV0.2. Nesta situacdo, como o tamanho de grao nao foi tdo reduzido como no

caso do ensaio com refrigeracdo, o aumento do valor da dureza foi ligeiramente inferior.
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4.6. Producao de compoésito com e sem refrigeracao

Uma vez que o processamento do magnésio sem particulas foi conseguido com éxito no
ensaio anterior, neste novo ensaio foi processado um novo conjunto AZ31B 2 mm + AZ31B
2 mm com um espagador constituido por 6 camadas de fita Kapton (0,4 mm de espessura).
Inicialmente, realizou-se o processo com refrigeracao e apesar do novo sistema de fixagdo para
constranger o conjunto com a base de cobre, o processo instabilizou na terceira passagem da
ferramenta. O inicio da instabilidade foi detetado com a emissdao de um som, semelhante a de

uma fratura, proveniente do material. O aspeto da zona processada esta apresentado na Fi-
gura 4.22 b):

Figura 4.22. Produgdo de compésito por UFSP.

a) sem refrigeragao; b) com refrigeracao.

Na Figura 4.22 a) est4 representado a zona processada do ensaio sem refrigeragdo. Como

este decorreu sem grandes percalcos, foi possivel realizar 6 passagens da ferramenta. A ma-
crografia da amostra obtida esta ilustrada na Figura 4.23:

Figura 4.23. Macrografia do composito obtido por UFSP.
a) sem refrigeracao; b) com refrigeracao.

Na Figura 4.23 é possivel observar uma distribuicao mais homogénea das particulas de
HA no ensaio sem refrigeragdo, quando comparado com o ensaio com refrigeracao. Esta ca-
racteristica também estd associada ao nimero de passagens da ferramenta, ou seja, um maior
numero de passos, resultara numa melhor distribuicao de particulas.

Uma anélise de microscopia otica (Figura 4.24) foi realizada nos compésitos produzidos.
O objetivo era analisar em detalhe a distribuicdo das particulas de HA na matriz de magnésio
e também comparar o tamanho de grdo em algumas zonas das amostras.

A micrografia da zona processada do compésito produzido com refrigeracao ilustra o
fluxo de material durante o processo com uma tendéncia horizontal (Figura 4.24 a)) e a distri-
buicao de particulas em formato de bandas (Figura 4.24 b)):
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Figura 4.24. Micrografia zona do nugget do compésito produzido com refrigeraco.
a) fluxo do material; b) distribui¢éo por bandas de particulas de HA. c¢) zona desprovida de particulas de HA;
d) zona com particulas.

Na Figura 4.24 c) é possivel observar zonas do nugget sem particulas, ou seja, que a dis-
tribuigdo das mesmas ndo foi uniforme e zonas com particulas (Figura 4.24 d)). A zona pro-
cessada sofreu uma reducdo do tamanho de grao, o que é espectavel do processo, mas para
os pardmetros de operacdo, especialmente a velocidade de rotagdo e o nimero de passagens
da ferramenta, a distribuigao de particulas nao foi muito homogénea, o que resultou nas zonas
desprovidas de particulas.

A micrografia da zona processada do compésito produzido sem refrigeracao ilustra o
fluxo de material com uma tendéncia vertical em direcao a ferramenta (Figura 4.25 a)) e apre-
senta uma melhor distribui¢do das particulas na matriz de magnésio (Figura 4.25 b)).

A zona de recristalizacao dindmica também apresenta zona com bandas de particulas e
zonas sem (Figura 4.25 c)), mas em muito menor nimero que o ensaio com refrigeragdo. E
notério também uma reducao do tamanho grao na transicao da ZTMA para a zona do nugget
(Figura 4.25 d)).
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) d)
Figura 4.25. Micrografia zona do nugget do compésito produzido sem refrigeracéo.

a) fluxo do material; b) distribui¢do de particulas de HA no nugget; c) zona por bandas de particulas de HA;
d) zona de transicao da ZTMA para o nugget.

Uma andlise de microscopia eletrénica de varrimento (Figura 4.26) foi realizada aos
compdsitos produzidos no sentido de analisar a presenca e distribuigdo de particulas de HA
na matriz de magnésio. Para tal, foram comparadas as distribui¢des elementares nos compo-
sitos dos ensaios com refrigeracdo (Figura 4.26 a)) e sem refrigeracgdo (Figura 4.26 e)).

Na Figura 4.26 c) e d) é possivel observar a distribuicdo dos elementos de fésforo (P) e
célcio (Ca) na matriz de magnésio (Mg) (Figura 4.26 b)), para os compdsitos obtidos com re-
frigeracao. Na Figura 4.26 g) e h) é possivel observar a distribuicdo dos mesmos elementos,
para os compdsitos obtidos sem refrigeracdo. Observou-se que existe uma melhor distribuigao
e mistura dos elementos para os compositos obtidos sem refrigeragdo. Este resultado coincide
com a macrografia da Figura 4.23 em que é possivel observar uma distribuigdo mais homoggé-
nea sem a utilizacdo de base refrigerada. Uma melhor distribuigdo de particulas, de natureza
ceramica, pode estar associada a um aumento na dureza do composito obtido, que sera anali-
sada de seguida.
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Com refrigeracdo Sem refrigeracdo

d) h)
Figura 4.26. Distribuicdo atémica das particulas de HA na matriz de magnésio.
a) composito sem refrigeracdo; e) composito com refrigeracao;
Mapas de EDS: b) e f) Mg; ¢) e g) P; d) e h) Ca.

Yee-Hsien Ho et al. [20] incorporaram particulas de HA na matriz de magnésio AZ31B.
Os parametros de operacdo foram o = 900 rev/min, v =30 mm/min, a = 3° e 10 passagens da
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ferramenta para garantir uma mistura e incorpora¢do mais uniforme das particulas. Conse-
guiram desta forma uma distribuicdo homogénea de particulas de HA na matriz de magnésio.
Apesar do volume de particulas utilizado na dissertagao nao ser comparével com o do estudo,
uma vez que os autores pesaram a massa das particulas e na dissertacdo foi apenas conside-
rado o seu volume, foi possivel obter uma distribuicdo homogénea das particulas no ensaio
sem refrigeragdo, com apenas 6 passagens da ferramenta.

Foram realizados ensaios de microdureza aos compdsitos obtidos para ver as diferencas
nos valores de dureza quando o material é processado com ou sem refrigeracdo. Também
pretendeu-se estudar a influéncia da distribuigao das particulas de HA na dureza dos compé-
sitos obtidos.

A Figura 4.27 ilustra a evolugdo dos valores de dureza na escala de Vickers ao longo
da amostra do compdsito produzido com refrigeragao. Foi possivel constatar que o valor
médio de dureza foi de 74,4 + 7,0 HV0.2, sendo notdrio o aumento da dureza da zona do ma-
terial base para a zona de recristalizagdo dinamica.
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Figura 4.27. Perfil de microdureza do compésito obtido com refrigeragao.

Para o compésito obtido sem refrigeragdo, o valor médio de dureza da amostra foi de
74,6 5,2 HVO0.2 (Figura 4.28). Os valores médios de dureza foram muito semelhantes tanto
para o caso com refrigeracdo como sem refrigeracdo. A adicao de particulas ceramicas elevou
o valor médio da dureza na zona do nugget, no entanto esta transicao foi menos acentuada no
caso sem refrigeracao, o que pode estar associado a melhor distribuicao e incorporacao das
particulas, como observado por microscopia eletrénica de varrimento. Os valores de dureza
sdo comparaveis e semelhantes aos de outros estudos presentes na literatura, apesar de terem
sido usadas cargas diferentes nas medigdes. Isto porque a partir de uma certa carga, entra-se
numa regido de patamar, em que o valor da dureza ndo depende da carga aplicada, o que

pode ser o caso da liga em estudo [37].

46



100
Lado em retrocesso Lado em avango

U O N 00 O
o O O O O

Dureza (HV0,2)

o
o

= N W
o O O

o

0 5 10 15 20

Comprimento da amostra (mm)

——HV Indentagao

Figura 4.28. Perfil de microdureza do composito obtido sem refrigeracao.

Abbeasi et al. [14] observaram que a dureza nos compésitos de AZ91 com particulas de
SiC e Al,Os aumentava com o nimero de passagens da ferramenta. O aumento do ntimero de
passagens leva a redugdo do tamanho de grao e permite uma melhor distribuicdo e incorpo-
ragdo de particulas cerdmicas na matriz, elevando assim a dureza dos compdsitos, como foi
observado nos compésitos com HA obtidos com refrigeragdo e sem refrigeracao.
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5.
CONCLUSOES E TRABALHOS FUTUROS

Neste capitulo sdo apresentadas as conclusdes que foram retiradas do trabalho realizado

no ambito desta dissertacdo. Serdo também apresentadas sugestdes para trabalhos futuros.

5.1. Conclusoes

A principal conclusdo que foi possivel retirar da realizacdo deste trabalho é de que o
processamento da liga de magnésio AZ31B é de dificil execugdo com a utilizagdo de base re-
frigerada. O fator crucial para o sucesso do processo € a fixagdo da sandwich. Quanto mais
constrangido for o conjunto, mais estdvel sera o processo.

Nao foi possivel garantir o controlo da forga axial durante o processo, sendo realizada
de forma manual, o que pode induzir instabilidade no processo e diferencas nos resultados.

A razdo de velocidades que garantiu a maior estabilidade ao processo foi de
3,11 rev/mm, com ® = 560 rev/min e v = 180 mm/min.

Um conjunto ferramenta constituido por um pino cilindrico roscado de 5 mm de didme-
tro e por um shoulder de 19 mm de diametro, foi o que garantiu o maior confinamento do
material na chapa e a maior reprodutibilidade do processo.

Um espacgador de cerca de 0,4 mm de espessura entre chapas é o mais adequado para
garantir a soldabilidade do conjunto, para o comprimento de pino utilizado.

Garantir um offset de 1 mm entre cada passagem da ferramenta ajudou na estabilidade
do processo.

O tamanho de grao apresentou dimensdes mais reduzidas nos ensaios com refrigeracao
quando comparado com os ensaios sem refrigeracao.

A incorporagdo e distribuicdo de particulas de HA foi mais homogénea nos ensaios sem
refrigeracao.

Os valores de dureza das amostras sem particulas ndo sofreram alteragdes significativas,
no entanto, as amostras obtidas com refrigeracdo apresentaram valores de dureza superiores
aos das amostras obtidas sem refrigeracdo.

49



Nos compésitos obtidos com e sem refrigeracdo, os valores de dureza foram semelhan-
tes, no entanto a transicdo do material base para o nugget foi menos acentuada no caso sem
refrigeragdo, pelo facto de ter registado uma melhor incorporacdo e distribuicao de particulas.

A temperatura da ferramenta atingiu 220 °C sem refrigeracdo da base e 150 °C com re-
frigeracao.

Deve-se garantir um tempo de espera entre cada passagem da ferramenta, para garantir
uma reducdo da temperatura da ferramenta para valores abaixo dos 50 °C.

5.2. Trabalhos Futuros

Para a continuacdo deste projeto sugere-se a realizacdo de andlises de biocompatibili-
dade dos compésitos obtidos.

A nivel do processo, caso seja utilizada a base refrigerada, é aconselhado um sistema de
fixacdo das chapas que garanta a imutabilidade da sandwich que se pretende processar. Se
possivel, utilizar chapas com mais espessura para garantir a robustez do conjunto e desenvol-
ver ferramentas adequadas a esta mudanga (como o didmetro do pino e do shoulder).

Testar a viabilidade do aumento da velocidade de rotacdo para garantir uma maior mis-

tura e distribuigdo das particulas.
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