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PREPARACAO E CARACTERIZACAO DE FILTRO METALICO
MONEL (70%Ni-30%Cu)

Ivone de Camargo Lavos

Esta dissertagio de mestrado apresenta o
desenvolvimento de uma tecnologia prépria para a
fabricaclio de filtros de monel, em especial seu processo
de fabricacglio e caracterizaclio. A conformacglio do pbé foi
feita por vibraclio e com 0 uso de diferentes pressies
(200, 300 @ 400 MPa), a sinterizacio foi feita a 1050°C
sob atmosfera redutora (l!z), por 1 hora. Os filtros
foram caracterizados quanto a sua densidade, porosidade,
capacidade de filtragem e permeabilidade. Obteve-se uma
correlaclio entre as varidveis de processamento
(conformaclio e sinterizaclo), incluindo a matéria prima
(p6 utilizado) e as caracteristicas dos filtros.



ABSTRACT

PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF METALLIC FILTERS
MONEL (70%Ni e 30%Cu)

IVONE DE CAMARGO LAVOS

This work investigates a ©process for the
fabrication and characterization of monel (Ni-Cu)
filters. The powder consolidation was made by vibration
or by pressing at various pressures (200, 300 e 400
MPa). The sintering was carried out at 1100°C during 1
hour under H, atmosphere. The filter characterization
was performed by measuring its density, porosity,
filtering capacity and permeability. It was obtained a
correlation between the processing variables
(consolidation and sintering), including powder
properties, and the filters’ characteristics.



| - INTRODUCAO

I.1 - OBJETIVOS

Tem—-se como objetivo neste trabalho a fabricacéo,
caracterizacho de filtros porosos de Monel e discussfo
do processo de filtragenm.

Esta dissertaglio busca obter as relacgles entre os
parémetros de fabricaglo tais como granulometria do pb e
varidveis de processamento (pressfo de compactaclo e
sinterizacfo) e as propriedades do filtro: densidade,
porosidade associada e permeabilidade.

I.2 - CONSIDERACOES GERAIS

Pela técnica de metalurgia do p6 obtém-se viarios
produtos numa ampla faixa de propriedades e materiais
empregados.

A metalurgia do p6 se justifica em trés casos:
producgéo economicamente vantajosa, produgio,
independente de custo, que busca uma propriedade mais
elevada e o terceiro caso especialmente interessante
como nesta dissertacfio, & a Gnica técnica possivel.

Para certos produtos, a dnica possibilidade de
fabricacio & através da metalurgia do pé, con> & o caso
dos materiais porosos. Entre esses produtos estéo
incluidos os filtros feitos com pé de monel,
constituidos de 70% Ni e 30% Cu.

As ligas de niquel e cobre com composiclo acima
de 50% de niquel, como no caso do monel, apresentan
maior resisténcia A corrosfio que o niguel comercialmente
puro sob condigdes redutoras e o cobre comercialmente



puro sob condicbtes oxidantes, além de ter boa

resisténcia mecanica, até 5s0°c‘''.

O monel & adequado para usos em nmneios altamente
corrosivos, principalmente contendo flGor e compostos de
flGor. O mesmo apresenta comportamento anticorrosivo,
superior ao dos acos inoxidveis e de outras ligas de
niquelm .

O filtro de monel & recomendével para a separacio
de particulas sb6lidas dispersas em fluidos corrosivos
en temperatura elevada, comumente encontrével nos
setores quimicos, petroliferos, téxtil, nuclear, papel
e celulose. Uma de suas utilizagdes tipicas na indiGstria
nuclear & a filtragem do hexafluoreto de urénio a
temperatura de 400°c antes do enrigquecimento
isot6pico por ultraccntrifugac;!om .

Como & dificil a obtenglo no mercado brasileiro, de
filtros de monel adequados devido a algumas
dificuldades de importac&o, tornou-se necessirio o

desenvolvimento de uma tecnologia prépria.

I.3 - FILTRO
1.3.1 - Conceituacglo

Filtro & um dispositivo poroso que tem como
finalidade a retenglio de particulas sélidas suspensas
nun meio fluido, gue pode ser liquido ou galom“’ .

No estudo de (filtro, faz-se necessirio o
conhecimento dos dois materiais envolvidos, isto &, meio
poroso e fluido.

Este trabalho dar& uma atencio especial aos filtros
met&licos.

Os filtros metflicos sinterizados e manufaturados



tém tido uma demanda crescente para uso em meios
agressivos. Considerando os aspectos técnicos, as
caracteristicas exigidas num filtro met&lico sdo:

resisténcias mecénica, ao calor e ao meio corrosivo;

- retenglio de particulas sblidas acima de tamanho
especifico;

- permeabilidade (capacidade de passar um dado volume
de fluido com viscosidade especificada através de um
corpo com &rea e espessura unitfria sob um dado
gradiente de pressfo);

= durabilidade.

As caracteristicas acime citadas, principalmente a
primeira e a iltima fazem com que o filtro metdlico seja
usado e nfio filtros de outros materiais tais como:
vidro, cer&mica, carv8o, areia, celulose e papel.

A resisténcia mec@nica de um filtro met&lico deve
ser suficiente para manter a integridade do filtro
durante a filtragem, especialmente se ela ocorrer sob
pressfo ou vibraglio. A resisténcia mec&nica a altas
temperaturas e a co-rosfo também fazem parte das
propriedades importantes na seleclio dos filtros
met&licos. O material de maior uso na fabricaglo de
filtros porosos & o bronze, porque & o de custo mair
baixo, os pbs s8o0 de forma esférica e suporta
temperatura em torno de 200 °C em atmosfera normal. As
ligas como: cupro-niqueis e alpacas; aco inoxid&vel;
Inconel; Monel; Hastelloy e Incoloy possuem um custo
mais elevado, sendo aplicados em meios altamente
agressivos (corrosfo), em geral A temperaturas acima de



500°C.

A retenclo de particulas sbélidas pode ser
determinada pela passagem de particulas de tamanho
conhecido através do aeio poroso(s’ . Outro método,
largamente usado, na avaliac8o da retencio de particulas
€ o "bubble test™ para o tamanho de poro“’ .

A permeabilidade do filtro & diretamente
proporcional ao tamanho de particula retida, gquanto
menor o tamanho de particula retida, menor & a
permeabilidade do filtro. Por outro lado a espessura do
filtro também afeta a permeabilidade, pois altas
espessuras dificultam a passagem do fluido. Assinm,
procura-se diminuir a espessura do filtro para aumentar
a permeabilidade, nfo esquecendo da integridade mecanica
do mesno.

Existe uma relaciio entre a espessura do filtro e a
capacidade de filtragem, quanto major a espessura maior
a capacidade de filtragem. No entanto, a permeabilidade
&€ diminuida. Do ponto de vista de filtracio & melhor
guanto menor a espessura. Neste caso ser& comprometida a
capacidade de filtracfo e a resisténcia mecénica do
filtro.

A durabilidade gque também & um fator de selecglo, &
alta nos filtros metflicos pela possibilidade de sua
reutilizacco na filtragem. A desobstruglo dos poros
através da limpeza do filtro, (geralmente lavagem com
orgAnicos), possibilita a reutilizaglo durante anos‘”’.

Nestes materiais, o controle da porosidade &
critico, devendo se situar em torno de 25 a 35%,
podendo, chegar a 50%, procurando-se obter uma dimenséo
de poros dentro de uma estreita faixa. Para
conseguir-se uma estrutura mais uniforme, procura-se
reduzir a distribuigo do tamanho de particulas.

Vérios s8o os tipos e formatos de (filtros
fabricados comercialmente. A figura 1 permite uma



visualizacdo de alguns tipos de filtros de bronze'”.

Figura 1 - Alguns tipos de filtros de bronze.
1.3.2 - Fluxo em meios porosos
a) Meio poroso

Os poros em um sistema poroso podem ser
interconectados ou nfo interconectados, isto &, aberto e
fechado respectivamente'®’
gue permitem a passagem do fluido. O fluxo de um fluido
& possivel somente se parte dos espagos forenm
interconectados. Pode-se chamar de espago de porosidade
efetivo & porosidade interconectada. Assim, o meio
poroso & caracterizado por diferentes parémetros
geonétricos.

O primeiro par&metro a ser considerado & a fraglo
de vazios em relagBo ao volume total de porosidade (c)
sendo expressa em fraccgldo de 1 (um) ou em porcentagenm.

Varios s8o os métodos para medida de porosidade,
sendo que o mais simples & o método da densidade que
utiliza a densidade tedrica do material e a densidade do
sinterizado, gue est8o relacionadas com a porosidade

. Os poros interconectados sfo os



pela express8&o t100,

e=1-(p/p) (1)
onde:

e frac8o volumétrica total da porosidade
P, densidade do sinterizado
P, densidade tebrica da liga

A densidade do si.terizado (p') pode ser calculada
pela medida das dimensdes externas e determinacglo da
massa do material, ou entfo um método de variagéo
volumétrica utilizando um fluido que n&o penetre nos
poros, como o mercGrio.

Como em materiais porosos & de interesse a fracgio
volumétrica da porosidade interconectada (c’) , esta pode
ser determinada através das seguintes equagdes:

€= (€ )(F) (2)

F, = [(p, = p)/(p, = P)] (p,/p,) (3)

onde:

€, fracldo volumétrica de porosidade interconectada;
rl frag8o da porosidade total gue & interconectada;
P, densidade hidrosté&tica do sinterizado.

Na determinacfio da densidade hidrostética usa-se
para o cflculo do volume um liquido que penetre nos
poros interconectados, por exemplo &gua.

- 1 4J]
i - [ Q) B
ﬁ'ucaiv q-""'" rr ", o ”"J—lh["a b e
»” N e Y A



Os poros interconectados contém uma superficie e o
fluido, ao passar pelo meio poroso, deve entrar ea
contato com esta superficie. A &rea de superficie
especifica interna (S) define uma quantidade geométrica
gue caracteriza a porosidade do meio poroso.

Os poros interconectados slio canais, cujas secgoes
transversais podea ter diferentes formatos e tamanhos.
Considerando a geometria mais simples (secg¢lo circular),
h&8 uma variaclo significativa da dimensfio. A esta
variacio da dimensio da secglio transversal da porosidade
esta associada uma distribuiclio de tamanho de poros.
Normalmente os métodos de determinacio de distribuicio
de tamanho de poros considera poros circulares.

Finalmente pode-se considerar os canais de passagem
de um weio poroso em relacio 4 direglio do fluxo do
fluido. Os canais podem nloc estar dispostos
paralelamente A direglo do fluxo e o caminho percorrido
pelo fluido & maior do que a espessura do meio poroso. A
relagdo entre o caminho percorrido pelo fluido através
do meio poroso e o caminho mais curto & denominado de
tortuosidade, ou seja, a relagho entre o comprimento
medio dos canais e a espessura do meio poroso.

b) Escoamento de um fluido através de um meio poroso
Pemeabilidadg‘”'u"”

Considere-se escoamento de um g&s ou de uma mistura
de gases cCOomo O ar, por exemplo, através de um filtro
met8lico poroso sinterizado, como mostra a Figura 2.

Para baixas diferengas de pressfio AP = P:' P, e
baixos valores da vazio Q de gis, verifica-se gque a
vaz8o e a diferenga de pressfo correlacionam-se segundo

a Lei Ade Darcy:



Q = (p/u) A (AP/e) (4)
onde:

Q vaz¥o do g&s na mistura gasosa;

p coeficiente de permeabilidade do fluxo viscoso;
A secglo reta do filtro;

AP diferenga de pressio responsével pelo escoamento;
u viscosidade da mistura gasosa;

e espessura do filtro.

Dividindo-se a vaz&o Q pela sec8o reta A chega-se &
expressfio da velocidade superficial vV, do fluido:

V.= Q/A (5)
Outra maneira de se apresentar a Lei de Darcy & a
seguinte:

AP/e = uv /p (6)

Pela equagBio 6, verifica-se que o escoamento da
mistura gasosa através do meio poroso sofre uma perda de
carga (AP/e) devido &s resisténcias viscosas oferecidas
4 passagem da mesma través do meio poroso.

Tal perda de carga seré tanto maior guanto maior
for a velocidade do escoamento para uma dada mistura
gasosa. Aumentando-se a permeabilidade especifica «
tem-se uma diminuiglio da perda de carga AP/e. p & tambénm
chamado de coeficiente de permeabilidade viscosa «:

a=p (7)

Assin a equagio 6 pode ser escrita:



AP/e = (uV)/a (8)

O filtro met§lico poroso pode ser considerado como
um leito empacotado de particulas sélidas através do
qual escoa uma mistura gasosa. Assim, poder-se-a aplicar
a equacSo de Ergun‘’*’ para caracterizar o escoamento
mesmo quando as vazSes forem suficientemente elevadas de
tal forma que a lei de Darcy n&o se aplique.

A lei de Ergun leva em consideracgiio alem da perda
de carga devido a resisténcia viscosa ao escoamento, a
perda devida & energia inercial. Tem-se pois:

AP = (Qe)/A ([(u/a) + (PQ/BA)) (9)
onde:

Al”-l’i-l?'z ; PI>P2;
P: pressfio de entrada;

Pé pressfio de saida;

p densidade da mistura gasosa;

espessura da amostra porosa;

vaz8o do g&s na mistura gasosa;

viscosidade do gés;

coeficiénte de permeabilidade do fluxo viscoso;
coeficiénte de resisténcia inercial;

&rea do filtro.

> ™R T O

A lei de Darcy se aplica para escoamentos
laminares. Assim, definindo-se o nGmero de Reynolds para
o leito associado ao filtro por:

R, = (pV,)/n(1-c)8,  (10)



onde:

€ frac8o de vazios ou porosidade total;
S, superficie especifica das particulas por unidade de
volume das particulas.

A lei de Darcy vale até valores Rb“ 2. Para valores
Rz 2 deve-se aplicar a equaclo geral descrita pela
equaclo 9.

No caso de escoamento laminar vale a equagio
conhecida por equaclo de Blake-Kozeny para relacionar

velocidade superficial com superficie especifica e
(15)

fraclo de vazios de porosidade . Tem-se:
V, = (1/4,2) (8P/ep) (/S ) (11)
sendo:
8, = S _(1-¢) (12)
onde:

§ &rea da superficie total por unidade de volume do
leito (ou do corpo poroso).
Relacionando-se as equacbes 11 e 8 chega-se a:

a = (1/4,2) (€'/8}) (13)

Pela equaglo 13 verifica-se que o coeficiente de
permeabilidade viscoso(a) depende do sb6lido,a saber da
porosidade (c) e da superficie especifica (sv). Outra
expressfo’!®’ para a 6 dada pela equaglo 14:
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o= c:t:’/'l:sv2 (14)
onde:

c constante gque depende da forma dos poros (geralmente
vale 0,8);

T tortuosidade & a relacio entre o comprimento do
trajeto percorrido pelo fluido e a espessura da

narede.

.
.

/

P, /Pa < Py

A : Areo da s5eccio
tronsversal

Pigura 2 - Desenho esquemético de um permeémetro.



I.4 - METALURGIA DO PO

A metalurgia do po & uma técnica de
processamento de pbés metflicos ou nio metélicos,

transformando-os ea  materiais consol idados pela

utilizacio de pressio e subsequente aquccinento"" .

Dessa forma a metalurgia do pé substitui em alguns

casos 0S8 outros processos de produclio, podendo-se obter
pecas com resisténcia mecinica elevada e de formato
complexo na forma final ducjada"".

Os primeiros estudos dos materiais porosos para a
fabricaciio de mancais e filtros & um assunto pelo qual
se dedicaram muitos pesquisadores, principalmente no
final do século XIX‘'®’. Estes estudos continuam,
atualmente sendo de grande importéncia no
desenvolvimento e aperfeicoamento de novas tecnologias
dos mesmos.

Os filtros metélicos nlo deixam de ser um estégio
importante no desenvolvimento dos produtos de pés
met&licos. Claus'®' em 1923 patentecu um processo e
uma =mfiquina para wmoldagem de corpos porosos a partir
de pb6s granulados. Una das vantagens desse processo
tecnolégico patenteado por Claus foi a obtenglo de
produtos acabados com uma precisfio dimensional
elevada e a um baixo custo devido principalmente a
economia de matérias-primas e energia.

A técnica de filtros por metalurgia do po
compreende basicamente trés estégios fundamentais'®’:

a) produclio do pb;
b) conformaclo do pb;

c) sinterizacéo.

Uma apresentaclio mais completa relacionando os trés

estigios entre si & apresentado na figura 3l®
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I.4.1 - PRODUGCAO DE POS METALICOS

Os principais processos de obtenclio de pés estdo

esquenmatizados abaixo'®.

trituracfo
processo mec&nico moagen
usinagem

reducsio de 6xido
precipitacéo
processo quimico eletrdlise
decomposicéo
carbonetacg8o

processo fisico atomizagso

Cada um dos diferentes processos utilizados na
fabricacfo de pés produz um material com propriedades
fisicas e guimicas diferentes sendo que a escolha
final depender§ da aplicaclo desejada.

O processo de atomizagfo atualmente & o mais usado,
permitindo a produgSio de vérias ligas met&licas com
ampla faixa de caracteristicas. A atomizag8o consiste
em for ar a passagem do metal fundido através de um
orificio, produzindo um filete liguido a ser pulverizado
com um fluxo de &gua, ar ou g&s inerte‘?!’, pevido a
alta pressfo, o metal se desintegra em pequenas

particulas””, conforme representado na figura 4.
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FLUXO DE METAL FUNDIDO
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Figura 4 - Mecanismo de atomizac8o proposto para
representar a desintegragdo do fluxo
mt&lic?mpor jatos de fluidos a alta
pressdo

As varifveis que atuam neste processo s&o
apresentadas na figura 5.

Durante a interacfo do fluido pressurizado com o
filete ligquido do metal dar-se-& a desintegragio do
mesmo; trata-se de uma transferéncia de energia cinética
do fluido para o filete no sentido de criar energia de
supcrﬁcio‘“’ . A forma das particulas depende da
viscosidade e 4da tensS&c superficial do metal 1liquido,
sendo que particulas finas sfo obtidas quando este
liquido possui baixa viscosidade e baixa tensfo
superficial. Pode-se obter particulas finas também com
alta pressfo, grandes volumes e alta velocidade 4ao
fluido atomizante.

A formaclo de particulas esféricas & favorecida

pela baixa viscosidade e alta tensfo superficial do

15



liquido sendo atomizado.

O p6 obtido pela atomizaglio a &gua apresenta um
formato mais irregular, uma textura superficial mais
grosseira e maior oxidacio que a atomizaglo a gés.

Um atomizador com as suas componentesm’ sdo

apresentados na figura 6.

ATHOSTERA FUSAD (AW
ATOMIZACAD (AT)

TENSAD SUPERFICIAL (7))
METAL LIOUIDG CO®DSICAD DUIMICA (M)
VISCOSIDADE ¢ 7>

TEMPERATURA DE FUSAD (aT>

SUPERAQUECIMENTD (o7 03>

TAXA DE ALIMENTACAD METALICA <vm)
DIAMETRO BO FILETE

FLUIDD ATOMIZANTE GAS DU Lfaulno G/
PRESSAD (o)

VAZADQ (V)

VELDCIDADE (v)

VISCOSIDADE ()

GEOMETRIA DO JATO DIAMETRO D>
COWPRIMENTO (E>

ALTURA (F)

ANGULD ()

PARMAMCTROS DO TANGUL ALTURA (M)
MEIC DE RESFRIAMENTO (0>

Figura 5 - Esquema de aparato para atomi;gﬁo e as
varifveis que influém no processo .

UNIDADE
3 th]

I

l':_—l___' = Y% « l_ BOMDA DAGUA
= i DE ALTA PRESSAD
PURGA DEC ARGONID FAAN
fr— NVEL DE AGUA
CAmARA DE
ATOMIZACAQ -
CENTRIF r-CDNPR[SSUE
NTRIFUGA _l I —
, )

Figura 6 - Esquema de unidade de atomizacso'?’.
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1.4.2 - CONFORMAGCAO DO PO
1- Conceituacio

Pode-se considerar a etapa de conformagdo como a

primeira das operacdes b&sicas da Metalurgia do p6's®,

As principais funcbes desta operacso s&o:

a) conformacgio do pé no formato desejado;

b) conferir dimensdes previamence especificadas,
levando-se em conta as possiveis variacbes nas
etapas seguintes de sinterizagiio ou operagdes
posteriores;

c) atingir o nivel e o tipo de porosidade desejados;

d) conferir resisténcia mec&nica suficiente ©para
permitir manuseio posterior;

e) proporcionar o contato necessirio entre as particulas
para gque a operacgio de sinterizac&o seja efetuada de

modo adeguado.

Para que se possa atender as fungdes acima citadas

podemos realiza-16s através de dois sistenmas'®’,

a) com compactacgéo;
b) sem compactacgso.

Dentro destes sistemas, temos usualmente para
filtro os seguintes métodos:
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Com compactacdo:

a) Compactac8o uniaxial (unidirecional ou em matriz)

b) Compactacglio isostética a frio

Sem compactacio:

a) Conformaclio por gravidade (ou pé solto em moldes)

b) Conformacdo por vibraglo

c) Conformaclo por aglomeracdo com ligante por colagem
de barbotina (slip casting).

2- Técnicas de conformac8o

2.1- Compactacg8o uniaxial (unidirecional ou em matriz)

Essa técnica de consolidago & uma das mais
empregadas, sendo considerada como método convencional.

Caracteriza-se por ser empregada desde baixas
pressbes (0.1 a 1.0 MPa) até altas pressdes (dezenas de
MPa), permitindo que a pressdo seja aplicada em uma ou
nas duas extremidades de massa de pb.

Os componentes b&sicos das prensas necessirias para
a compactacfio em matriz sfo:

- uma fonte de energia ou pressfo, geralmente mecanismos

hidr&ulico, mecéAnico ou combinaglio destes mecanismos
pneuméticos.
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- uma matriz com resisténcia apropriada, com uma ou mais
cavidades de dimensdes e formato desejados.

- pungdes inferior e superior de resisténcia e forma
apropriadas para transamitir pressio ao p6 e realizar
ejecio da peca apbds a compactacio.

- machos para obtencio de furos no interior da peca
compactada.

- controle e instrumentac&o apropriados para manipular
a magnitude e velocidade da aplicag8o de pressio, a
extensio de movimentos e velocidades por pungdes,
machos e possivelmente a matriz, o preenchimento da
matriz com pd e a ejegio da pegca compactada.

2.1.1- Compress@o de agio simples

A compress&o de acgio simples tem uma Gnica agdo
dindmica de compactaclo, isto &, o pungcio superior
movimenta-se entrando na matriz executando a compress#o
da massa do pd contra o punclo inferior estacionério,
contra a superficie interna da matriz e externa do macho
se estiver presente. A remoc&o & feita pela movimentagho
do punglio inferior e pela ag8o da sapata de enchimento,
ou pelo abaixamento da matriz e acfo de sapata de
enchimento.

No estigio inicial com a introdugSo de forga
mecAnica, ocorre um rearranjo das particulas soltas para
um denso empacotamento. Subsegquentemente, os pontos de
contatos se deformam com o aumento da forga mecénica.
Finalmente, as particulas sofrem ampla deformacgéo
pléstica, como esquematizado na figura 7.
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Figura 7 - Est&gios da movimentagio das particulas na
cavidade de e matriz durante o processo de

compactagélo .

No inicio de um ciclo de compactaglo, os pbs
apresentam densidade préxima da densidade aparente e
vazios entre as particulas. Com a aplicag8o da forga, o
efeito inicial & a reorganizagio das particulas,
coordenacio e empacotamento; sendo gue a reorganizacio
da compactaglo & auxiliada pela superficie das
particulas, tal como os &xidos.

Com o aumento da forga h& um maior empacotamento,
decréscimo da porosidade, aumento linear no namero de
contatos das particulu‘m, e esse aumento tendendo
assintoticamente a um valor méximo. Assim, a forga causa
deformagho localizada nos contatos, permitindo novas
zonas de contatos gque ganham uma aparéncia achatada.
purante a deformaglo ocorre um entrelagamento entre as
particulas dando uma resisténcia mecaAnica e, antes da
sinterizacio, & denominada resisténcia a verde.
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A forga de atracho entre as particulas no material
a verde & fraca, por isso faz-se necessfrio a
sinterizacio para dar uma resisténcia substancial ao
material.

A prensagem tradicional & realizada em matrizes
como o esquema da figura 8. Este & o método mais usado
de conformar o p6 na matriz mostrada na figura 7, por
ser de acglo simples, nfo hié movimentos ascendentes do
puncio inferior.

V %%Z?’ PUNCAD SUPERIDR

\
N\

.
]

N 2 NN
i
77

L1
4
*

oo
XA

_

PUNCAD INFERIDR

Figura 8 - Jogo de matriz co‘ngunqao convencional na
compactaclo de pés .

Quando a compactaglio ocorre em procssso continuo hé
a alimentacio do pé através de sapata que promove além
de alta produtividade, uma maior homogeneidade de
densidade ao longo da peca compactada. Em processo
descontinuo, ou seja, na compactaglo uniaxial, o
enchimento da cavidade deve ser realizado
cuidadosamente, caso contrério a densidade nlo seré
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uniforme ao longo da compactacdo. Este processo
geralmente & usado quando se trabalha em escala
laboratorial.

Uma forga externa se faz necessirio para gque os pds
de qualqguer formato, isto &, regular ou irreqular,
promovam um empacotamento com alta densidade. O esguema
da compactaglo do pd & apresentado na figura 9
proporcionando uma visualisagio melhor na definigio dos

estégios da conpactagao“'ﬂ

COMPACTADD

o

ENCHINENTD COMPRESSAD EXTRACAD

Figura 9 - Sequéncia do proceggo de compactacgéo,
prensagem e expulsio " .

2.2~ Compactaclo Isostética

Este & o fGnico método em que a forga pode ser
aplicada simultaneamente e igualmente. £ um processo
descontinuo e emprega geralmente pressdes relativamente
elevadas e nfo permite altas velocidades de produglo.
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O pb6 & colocado em um molde flexivel de borracha
com ou sem remocgio do ar inicialmente no seu interior. A
compactagio se di em um vaso de pressdo, onde o molde
lacrado & imerso em fluido gue exercer& pressdo
hidrosté&tica sobre o pb.

Devido a pressio ser aplicada em todas as direcgdes
sobre a massa de pb6 & possivel obter-se densidade a
verde muito uniforme e alto grau de uniformidade das
propriedades mec&nicas da peca acabada.

08 pbés mais dificeis de serem compactados pelo
processo unidirecional sio facilmente compactados pelo
isostético.

Formatos complexos e elevadas relagdes
altura/difmetro s&o obtidos com facilidade na
compactac8io isostética.

08 fluidos empregados para transmitir pressfo sio a
&gua ou o ©6leo a temperatura ambjente e gés a
temperaturas elevadas.

2.3~ Conformacio por gravidade

Essa técnica utiliza aplicaglo de compactagfo sobre
o pbd, consistindo no simples preenchimento do molde ou
matriz e sinterizagio subsequente do pé dentro da
matriz. O molde deve ser de material n&o reativo com o
pé durante a sinterizag8o e resistente as temperaturas
de sinterizacio.

S&o0 aplicados na fabricacdo destes mold2s materiais
tais como: cer@mica, grafite e ago inoxidével.

Alguns aspectos importantes devem ser levados em
conta na aplicacgfo da compactagdo por gravidade:

a) dificuldade de remogSo da peca do molde ou matriz;

b) preenchimento adequado da matriz no caso de perfis
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complexos;
c) elevada contraclo durante a sinterizacfo;

d) necessidade de grande nGmero de moldes para altas
velocidades de produclo;

e) sensibilidade do p6 a vibracgbdes.

2.4- Conformaglo por vibraglo

Esta técnica visa eliminar o problema de
uniformidade de enchimento observado frequentemente no
sistema anterior por gravidade.

Os parlmetros de amplitude e frequéncia de
vibracbes s&oc definidos para cada caso particular de
tipo de p6 e matriz,

Nestas técnicas, ou seja, compactaglo por gravidade
ou por vibragio, a densidade aparente do pdé tem grande
influéncia na densidade final do material, pois h& pouca
densificag8o na sinterizaglo. Entretanto, a forma da
particula e a distribuiclo granulométrica determinam a
distribuiglo final da porosidade da pega.

2.5- Conformag&o de colagem por barbotina

Esta técnica n&o utiliza aplicaglo de pressfo sobre
o pS. Consiste essencialmente no vazamento da barbotina
em molde de gesso s8co, o qual absorve o liquido da
barbotina.A barbotina & formada basicamente pelo sistema
particulado (pé), liquido (veiculo) e aditivos
(defloculante e ligantes).

As caracteristicas do p6, isto &, forma e
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distribuicio de particula, e as condicdes de preparagio
da barbotina, ou seja, veiculo, defloculante, ligante,
velocidade e tempo de agitaglo, viscosidade e potencial
de hidrogénio (Ph), exercem influéncia no produto a
verde (conformado) e sinterizado.

A densidade aparente, a forma e a granulometria do
pé tém forte influéncia nas propriedades finais da pecga
nas técnicas de compactagdes através da ogravidade, da
vibrag&o e da colagem por barbotina.

I.4.3 - SINTERIZAGAO

1- Conceituacio

A sinterizaclo & um processo que tem por finalidade
aglomerar particulas soltas ou compactadas, através de
un transporte de matéria por ativagio térmica, o qual
tem como resultado um fortalecimento dos contatos entre
particulas, alterago da geometria dos poros e
uniformizacdo microestrutural.

Esta variacio geralmente se realiza a temperatura
abaixo do ponto de fusSo do material considerado'®.
Este processo ocorre eminentemente em estado s6lido,
todavia a presenca de uma fase ligquida pode acelerar o
processo.

A sinterizaglo &€ um fendOmeno cuja forga motora & a
diminuicfo da energia 1livre do sistema através da
diminuicSo da superficie especifica e da energia livre
acumulada nas particulas sob a forma de defeitos na réde
cristalina durante a compactagio ou no processo de
obtenglo dessas particulas. A reaglo esponténea de
sinterizacio se encerra quando o sistema tende ao
monocristal em equilibrio com seus defeitos cristalinos.
Este encerramento tedrico néo &€ atingido em temperatura
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e tempo viéveis.

Na prética os tempos ¢ temperaturas de sinterizacglo
s&o escolhidos visando obter-se um corpo com porosidade,
tamanho de grio, resisténcia mecénica, rigidez ou
qualquer outra propriedade definida.

O termo sinterizaclio em fase sblida refere-se ao
processo pelo qual ocorre um agregado de particulas
cristalinas, soltas ou compactadas. Este agregado de
particulas & submetido a um rearranjo de matéria
termicamente induzido, na auséncia de fase 1liquida. A
figura 10 apresenta esguematicamente as caracteristicas
dos estfigios durante a sinterizacdo. As mudancas
durante a sinterizaclo, embora continuas, podem ser
divididas analiticamente em trés estigios'™.

ESTAGID
INTERME DIARID

Figura 10 - Desenvolvimento da ligac.ao mterparticulas
durante os estigios da l?gﬂizacto,
partindo com um ponto em contacto

2- Mecanismos de Sinterizaclo em Fase s6lida‘?"

Os possiveis mecanismos de sinterizagio em fase
s6lida s&o:
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a) difuslio superficial

b) difusiio do reticulado

C) transporte de vapor

d) difuslio de contorno de grio

f) escoamento pléistico ou viscoso

A seguir faz-se um detalhamento de alguns destes
mecanismos.

- Mecanismo de sinterizaclio por escoamento pléstico
e/ou viscoso

A possibilidade da ocorréncia da sinterizacio
através de escoamento pléstico ou viscoso surge da
equaclio de Laplace e da baixa tensio de escoamento do
material 4 temperatura de sinterizacgic.

A equaclio de Laplace j& modificada & dada pela
equacio onde diz que uma superficie com raio de
curvatura tem uma tensio que tende a eliminar esta
curvatura.

o= 1(1/rl + llrz) (15)
onde:

o tensfio superficial do material
r, raio de curvatura menor da superficie

r, raio de curvatura majior da superficie

Da equaclio conclui-se que anuma superficie concava o
rajo de curvatura & negativo e ela esté sob traglo.
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Para uma superficie convexa o raio de curvatura é
positivo e ela estari sob compressdo.

Para o caso de duas particulas que est3c en
contatos durante a sinterizac&o, tem-se uma tensdo de
compressio na parte convexa e uma tensl8o de traglo na
parte céncava, isto €&, no ponto de contato entre
particulas, conforme ilustrado na figura 11.

COMPRESSAD

2

(CONVEXD)

TRACAD & 10 3 TRACAD,” R

COMPRESSAD

Figura 11 - Tensdes no mecanismo de sinterizagio por
escoamento pl&stico e/ou viscoso.

Em materiais amorfos orginicos e inorganicos a
tensfo surgida através deste mecanismo seria suficiente
para produzir num escoamento viscoso, todavia nos
materiais cristalinos este mecanismo contribuiria muito
pouco para a sinterizaclo.

- Mecanismo de sinterizagio por evaporaclo e
condensacéo
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A presengca de uma curvatura, também tem como
consequéncia segundo a eguagdo de Kelvin Thomson uma
variagfo da pressfo de vapor entre o ponto de contato e
o resto das superficies das particulas sob sinterizacgdo.

Na equagio de Kelvin Thomson a pressdo de
vaporizac8o de uma superficie curva & diferente da
press&o de vapor de equilibrio de uma superficie plana:

P_=P {1+ [27V /(KTa)]} (16)

onde:

)

,c Press8o de vapor da superficie curva
press&o de vapor da superficie plana
volume do &tomo

raio de curvatura

constante de Boltzman

temperatura absoluta

tens8o superficial

QHND°<='U

Na superficie convexa h& uma maior pressio de vapor
ou seja AP > 0, enquanto que numa superficie cébncava a
pressfo de vapor ser§ menor que a de equilibrio.

Deste modo, & possivel ocorrer transporte de
material através da evaporac8o de &tomos das regides
convexas e condensac8o destes nas regides cdncavas, ou
seja, nos pontos de contatos. Este mecanismo & mais
efetivo nos materiais com pressiio de vapor mais elevada.
- Mecanismo de sinterizaglio por difusfo

Nos mecanismos anteriores n&o se fez nenhuma
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refergncia de massa, mas apenas ao volume do A&tomo.
Entretanto, segundo P.Ja.Pines, a equacio de Xelvin
Thomson pode ser aplicada a materiais sblidos e &tomos
de massa nula (vazios). Assinm, a variacdo de
concentracio de vazios em uma superficie curva & dada
pela equagdo:

AC = (21V°)/(aK'I'C°) (17)

Como o Vo € negativo (volume de vazio) temos uma
maior concentrag3o de vazios numa regi&o céncava e uma
menor nas convexas, em relagio a uma concentragdo de
vazios em equilibrio numa superficie plana.

Deste modo ocorrer& um fluxo direcionado de vazios
das regides cOncavas para as convexas O que implica um
fluxo de &tomos no sentido contririo (difus&o). Esse
mecanismo, difus8o, & o mecanismo de transporte mais
importante na sinterizacio de materiais cristalinos,
como os metais e os cera&micos.

A difus8o superficial e a difusdo nos contornos de
gr&o tem uma importancia maior no estigio inicial da
sinterizagc&o uma vez que a superficie especifica quanto
a quantidade de contornos de gr&o diminuem durante a
sinterizacé8o.

Ashby""", propds diagramas de sinterizacdo em que
o mecanismo dominante da sinterizagio de um material em
diferentes estfgios de sinterizacfo versus pardmetros,
tais como temperatura, tempo e tamanho de pescogo. Ele
considera neste trabalho, seis os mecanismos de operagéo
na sinterizag8o. Os diagramas podem ser construidos de
maneira que identifigquem a uma dada temperatura o
tamanho de particula, o tamanho de pescogo e ainda
apresentam uma taxa de sinterizagfo gquando todos esses
mecanismos agem juntos.
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3.1- Est&gio inicial da sinterizacgdo

Este est&gio caracteriza-se por iniciar a formagdo
de crescimento do pescogo; crescimento este conduzido
pelos pontos de contato entre as particulas e que
depende dos mecanismos de transporte de massa.

O tamanho de particula & importante sob o ponto de
vista de rapidez de sinterizac&io. Em geral, paticulas
finas sofrem uma sinterizacfo mais rapida““’.

Outros fatores influenciam na sinterizaglo: a
temperatura e o tempo. A temperatura influi
exponencialmente em todos os casos na sinterizac&o. Em
consequéncia disso o tamanho de particulas e o tempo
exercem efeitos menores quando comparados & temperatura.
Para que haja maior controle na sinterizaglo &
conveniente que a temperatura seja constante, ou pelo
menos grande parte, e a varifivel seja o tempo para
ajustar os resultados gque se deseja obter.

A variac8io geométrica dos pés durante o estégio
inicial da sinterizagio foi considerado como dependente
de cinco mecanismos de transporte de matéria‘37’, ndo
considerando o escoamento pléstico. Esses mecanismos
atuam simultaneamente em crescimento de pescogo,
retragc8o, redugdo da Area superficial, agregados de pbs
na forma solta e na forma compactada. Os efeitos da taxa
de aquecimento no compactado a verde baseados na
sinterizac&o do cobre mostrou que a taxa de aquecimento
lenta pode proporcionar maior retracio que em alta taxa
de aquecimento, com o mesmo tempo de sinterizagfo total
dos p&s de cobre. Além disso, foli verificado que guanto
maior a quantidade de compactacgfo, menor & a retracgdo.

Os modelos de sinterizacfo estfo sendo propostos
desde 1940, tendo sofrido aprimoramento, principalmente
para levar em conta as variacdes morfolégicas dos pés.
Inicialmente, tomou~se a morfologia esférica e foi
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proposta a equacgio:

(X/A)" = Bt/A" (19)
onde:

raio do pescoco;
raio da particula;
constante;
tempo;
e » constantes dependentes dos mecanismos da sinteri-
zacg8o.

3 @ P X

Esta equaglo fornece o crescimento do pescogo em
fungio do tempo. Os valores de n e m fornecem os
mecanismos que estlo atuando na sinterizacio. A figura
12 apresenta esquematicamente os mecanismos de
sinterizacéo.

Figura 12 - Trajetéria do transporte de material durante
a formacfo de Pgcoso entre duas particulas
na sintotizaclo‘ .
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3.2.- Est&gios intermedifrio e final de sinterizagdo

Apb6s o estfgio inicial onde se d& a formagio e o
crescimento dos pescogos, tem-se um sistema formado por
material macigo e poros. Os poros (fase vazia) diminuem
gradativamente com o tempo de sinterizaglo, mas a sua
eliminagdo total necessita de um tempo muito grande de
sinterizag&o o que n&o ocorre na pritica, principalmente
en tempos de sinterizagdo industriais.

Os poros s80 na realidade um grande reservatédrio de
vazios, sob efeito da pressio difundem para dentro da
datriz metélica e s&o aniquilados nos sumidouros, como
superficie externa, discordincia e contorno de grio;
sendo que os contornos de gr&o s8o os sumidouros mais
efetivos.

No estigio intermedi&rio, no qual os poros ainda
880 majiores e ao mesmo tempo ainda tem Dbastante
contornos de gr&o, o encolhimento, isto &€, diminuig8o da
porosidade, apresenta uma velocidade maior do que no
estigio final onde as distincias entre os poros e os
sumidouros de vazios (contornos de gr&o) j& sdo maiores
devido ao crescimento de gr&o e diminuig&o dos poros.
Assim sendo, o processo diminui gradativamente de
velocidade, pois os defeitos cristalinos dimunuem.

O est&gio intermedidrio &€ o mais importante na
determinac8o das propriedades do sinterizado.
Caracteriza-se pela alta densificag8o e crescimento de
gr8os. A densificagido & alcangada pela AdAifusdo
volunétrica e do contorno de grfo. No inicio do esté&gio
intermedidrio a &estrutura do poro & aberta e
interconectada e o crescimento de pescogo & continuo
durante todo esse estfgio, resultando em alta
densificag8o.

A posiglo relativa entre contornos de gréos e
porosidade controla a taxa de sinterizag&o. Nos
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instantes iniciais desse estigio intermediirio contornos
de gr8os detém os poros; o transporte de massa ¢é
facilitado pela uni%io de contorno de gr3os e poros
através da difus&o pelos contornos. Em muitos casos, a
microestrutura apresenta poros separados dos contornos
de gr8os, devido a menor mobilidade dos poros em relagdo
aos contornos de gr8os. O isolamento de poros no
interior dos gr&os resulta er uma diminuicgéo
considerivel na taxa da densificacéso.

No estégio final os poros s3o fechados (ndo
interconectados) e separados dos contornos de grdos. A
taxa de densificac&c devido a isto & muito baixa e
dificilmente consegue-se densificac&o total.
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Il - MATERIAIS E METODOS

II.1 - Materiais Utilizados

Neste trabalho foram estudadas ligas de monel,
constituidas de 70% Ni e 30% Cu, comercialmente liga
monel 400 UNS NO 4400'™™, na forma de pé6.

Trés pbs foram obtidos por atomizaclo no
Laboratério de Metalurgia do P6 e Materiais Magnéticos
da DivisS&o de Metalurgia do IPT. Eles estio designados
por A, Be C.

Os pbs A e B foram atomizados a &gua e o p6 C a
ar.As Figuras 13a, 13b e 13c apresentam a microscopia
eletrdnica de varredura (MEV) destes pés.

Figura 13b - Micrografia eletrénica de varredura do pé B
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Figura 13c - Micrografia eletrénica de varredura do pé C

11.2 - Caracterizaclio do PS
11.2.1 - Granulometria
Os pSs foram separados por peneiramento com a

finalidade de se obter faixas granulométricas estreitas,
apresentadas na Tabela II.

Tipo de P&

A B c

Granulometria (um) =250 +105| ~105 +74} ~105 +62

Tabela I -~ Granulometria dos p6s de Monel

I11.2.2 - Escoabilidade

A anflise de escoabilidade foi realizada nos triés
tipos de pbés. 50 gramas de pbd, pesado com precisio de
0,1 g; aguecido durante 1,0 (uma) hora em estufa a uma
temperatura de 102°c, foi resfriado até a temperatura
ambiente em um dessecador. ApSs a secagem, o pé foi
colocado no funil de HALL, mantendo seu orificio fechado
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até o momento de se acionar o crondmetro e desligado no
instante em que o pé termine de escoar '*?. Os tempos
de escoabilidade estdo registrados na Tabela II.

I1I.2.3 - Densidade aparente (solta)

O p6 foi colocado no funil de Hall, de orificio 2,5
mm de diametro, com um volume minimo de 35 cm’.

Deixou-se o p6é escoar livremente através do funil
sobre o0 copo até o preenchimento completo do mesmo.
Girou-se o funil na posicSo de 90°, de maneira que o pé
ndo caiu mais sobre o copo. Nivelou-se o pS sobre o copo
com uma espitula e pesou-se em gramas“°’. Os valores

est8o apresentados na Tabela 1I.
P, = massa/volume (20)

O volume do copo & conhecido, igual a 25,0 cm’.

Tipo de P6
A B C
Densidadesaparente 3,80 3,94 3,73
(g/cm”)
Escoabilidade 20,44 n&o escoou 15,90
(seg/50g)

Tabela II - Caracterizaglo dos p6s de Monel

II.2.4 - Fluorescéncia de Raios-X

Esta anflise foi realizada nos tré&s tipos de pés e
nos d& em porcentagem (%) a constituicio quimica de
cada pd, pela técnica de andlise quimica instrumental
(Fluorescéncia de Raio-X).
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O resultado estd apresentado na Tabela III.

Tipo de Pé
Elemento
quimico A (%) B (%) C (%)
Ti 0,21 0,14 0,16
Mo 0,05 0,01 0,04
Mn 0,09 0,08 0,12
Cr < 0,01 < 0,01 < 0,01
Co < 0,01 < 0,01 < 0,01
Fe 0,28 0,98 0,32
si < 0,01 < 0,01 < 0,01
Al < 0,01 < 0,01 < 0,01
Cu 29,50 30,00 31,40
Ni 69,83 68,75 67,92
Tabela III - Composic&o dos pés de Monel - anilise de

Fluorescéncia de Raios-X

II.3 - Obtenglo do Filtro

Adicionou-se aos pés aglomerante (etileno glicol)
na proporgdo de 1% em massa.

Fez-se a conformagio dos pés por gravidade em
cadinho de grafita, e com pressdo de compactagdo de 200,
300 e 400 MPa (2, 3 e 4 ton/cmz). Usou-se prensa
uniaxial. Determinou-se as densidades geométricas a
verde.

Sinterizou-se em atmosfera redutora de hidrogénio
(Hz) a temperatura de 1050°C, durante 1 hora em forno
continuo, com taxa de aquecimento de 5°C/s, em forno
apresentado na Figura 14.
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Figura 14 - Forno continuo & hidrogénio para
sinterizacgdo.

As dimensdes dos filtros s80 de 40,0 mm de diametro
e cerca de 4,0 mm de espessura; a variagdo dimensional
durante a sinterizagdo foi minima (ver discussédo).

I1.4 - Caracterizagdo de Filtro - Ensaios néao
destrutivos

11.4.1 - Densidade geométrica do sinterizado (p.)

Apbs a sinterizagdo foram determinadas as
densidades geométricas do sinterizado (p‘)“”.

Cada corpo de prova foi pesado em balanga analitica

e as nmedidas ¢eométricas foram obtidas com o uso de

paquimetro e micrémetro. O resultado final foi obtido
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através da média aritmética de trés amostras de cada tipo
de pbd na mesma conformacgio.

p= m/V (21)
onde:

m massa da amostra sinterizada (g)
V volume da amostra sinterizada (c:?)

I11.4.2 - Densidade hidrostatica (ph)(‘m

Cada amostra foi pesada a seco apds secagem em
estufa. As amostras foram colocadas em um becker com
&gua, coberto com um vidro relégio e levados a uma chapa
elétrica durante duas horas em ebuligdo. Na temperatura
ambiente, anotou-se a temperatura da agua no recipiente
e iniciou-se a pesagem, agora com a amostra em um
suporte imerso em 3gua 3 mesma temperatura da 4agua
resfriada do becker.

Usou-se &gua como fluido de medigio, devido ao
interesse em ndo contaminar a amostra para permitir um
aproveitamento posterior desta. Acredita-se que uma
baixa viscosidade ndo implica numa alteragdo
significativa dos resultados. Os resultados finais foram
obtidos através da média aritmética de trés amostras de
cada tipo de pS5 na mesma conformacgdo.

p, = [(m -m)/m].p  (22)
2
onde:
Py o = 0.997 g/cm’® a 24 °c
2
m_ pesagem a seco

m,  pesagen imerso
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I1.4.3 - CAlculos da porosidade
11.4.3.1 - Fraglo volumétrica total da porosidade
«3)
(e)

A fraglo volumétrica total da porosidade (c) foi
determinada segundo a equacio abaixo:

€e=1- (p/p,) (1)
onde:

densidade teofrica (g/cn’), sendo gque para o monel o
valor foi obtido através da Regra das Misturas'*':

P,

P (P icar) Primsy) / (3CW0 + IWip, ) (23)

=
t (monel) tim) t{Cu)

Substituindo os valores‘*®

P ,= (8-92) (8.90)/[(0.30) (8.90) + (0.70)(8.92)])

t (mone

logo:

P = 8.906 g/cm’

t (monel)

I1.4.3.2 - Frag3o volumétrica de porosidade
interconectada (c,) (46)

A frag3o volumétrica de porosidade interconectada
foi determinada, através de:

€ = (c)(F) (2)

F, = [(p, = P,)/(p, - P)]1(P/P,) (3)
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onde:

F, fragdo da porosidade total que é interconectada.

I1.4.4 - Permeabilidade(")

Est4 associada & passagem de um fluido com uma
viscosidade conhecida, através de uma &rea e espessura
unitirias de uma camada porosa.

A permeabilidade de um material metdlico poroso foi
determinada segundo a norma ISO 4022. A gueda de presséao
e a vazdo sdo medidas quando o flufido teste de
viscosidade e densidade conhecidas & passado através da
amostra. O desenho esquemdtico estd ilustrado na
Figura 15.

As permeabilidade das v&rias amostras foram
determinadas com fluxo de ar comprimido. Ao se usar o
ar, cuja densidade & uma fungdo da pressdo, &€ comum usar

a lei de Ergun“"

AP = (Qe)/A [(u/a) + (pQ)/(BA)) (9)

onde:

AP = P1 - PZ;
Q vaz&c do gis [mals]:

P, pressfio de entrada (N/m?];
P, pressdo de saida [N/mzl:

e espessura do filtro (m];

p densidade do gés (kg/m’};

g4  viscosidade do g&s (kg/m.s];
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a coeficiénte de permeabilidade do fluxo viscoso [mz];

coeficiénte de resisténcia inercial [m];

A drea de secgdo transversal do filtro (m]

0 resultado final foi obtido através da média

aritmética de trés amostras de cada tipo de p6 na mesma

conformagdo.
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Figura 15 - Desenho esquemé&tico do aparelho construido
para determinacd8o de perdas de cargas,
através dos sinterizados, de um fluxo de ar,
para diversas vazdes.
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II.4.5 - Teste de bolha- ISO 4003 - Bubble test'™*®

Um dos métodos muito usados na obtengdo de dados
gquanto a retengdo de particulas & pela determinagdao do
tamanho m&ximo do poro.

A amostra a ser testada & impregnada com um ligquido
e colocada sob uma coluna de 1liquido (&gua). Ar
comprimido & introduzido na parte inferior da amostra,
aumentando gradualmente a pressd@o. A pressao na qual se
forma a primeira bolha na superficie da amostra é a
medida do tamanho mdximo de poro de acordo com a
equagao:

d = (47) /P (24)
onde:

didmetro maximo do poro [m];

7 tensdo superficial do liquido em teste = 0.0734 N/m a
25 °c;

P diferenga de pressdo perpendicular a amostra [Pascal].

P=PpP - P1 (25)
onde:

P pressdo do fluido;
P 9,81(ph);

p densidade do ligquido = 996.95 Kg/m® & 25 °cC;
h distancia entre a superficie da amostra e o nivel do
liquido.

O teste de bolha d& valores do tamanho mé&ximo de
poro; o desenho esquemd&tico do aparelho utilizado esté
ilustrado na Figura 16. 0 resultado final foi obtido
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através da média aritmética de trés amostras de cada

tipo de pé na mesma conformagdo.

i

!

Figura 16 - Desenho esquem&tivo do aparelho construido
para determinar o tamanho maximo do poro,
através da injegdo de ar no meio poroso o
gual deveri estar imerso num fluido liquido.

II. 5. Caracterizagdo de Filtros -~ Metalografia
I1.5.1. Preparagio metalografica

As amostras foram cortadas numa cortadora ISOMET,
modelo Buehler com disco de diamante, tendo como fluido
de corte, alcool.
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A preparagao metalografica das amostras
metalograficas seguiu a metologia convencional destinada
a materiais porosos, isto &, impregnagao a vAacuo com
resina a frio para o preenchimento da porosidade. Em
seguida as amostras foram lixadas em papéis abrasivos de
sic (120, 180, 320, 400 e 600um), tomando-se o0 cuidado
para preservar uma Gnica diregdo em cada 1lixa; e
posterior polimento mecdnico em pasta de diédmante (6, 3
e 1lum).

Para a revelagdo da microestrutura, utilizou-se um

reagente de ataque metalografico com a seguinte
(49)

composigdo , nital 50% :

Acido nitrico (P.A.) 5 ml

Agua destilada 5 ml

e

Tempo de ataque 3 a 5 minutos

I1.5.2 - Microscopia Optica e Eletrénica de Varredura

As amostras foram caracterizadas por microscopia
6ptica e eletrénica de varredura antes e apds ataques
quimicos.

Para a observagdo microscépica, utilizou-se um
microscépio €ptico marca LEITZ, modélo Metalloplan e um
microscédpio eletrdnico de varredura marca JEOL modélo
JXA - 6400 e 30 KW. Com o auxilio desses microscépios,
observou-se a morfologia dos pés e a microestrutura do
filtro.

II. 5.3 - Area de Superficie de Porosidade por unidade
de Volume (Sv) (50,51)

A quantificacfo da microestrutura foi realizada
através de um equipamento com analisador de imagem marca
CARLS 2ZEISS, modelo Quantimet Q 520. As medidas de
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metalografia quantitativas foram feitas em superficies
polidas metalograficamente e a partir delas foram
obtidas relagdes que caracterizam tridimensionalmente a
microestrutura. S, é uma das medidas de metalografia
quantitativa, definida como a area da superficie (S) de
parametros da microestrutura contida num volume (V). No
caso da porosidade a sua determinagiao foi obtida
indiretamente, isto &, a partir das medidas dos pontos
de interseccdo de porosidade por unidade de comprimento
com a linha teste (PL) obtidas diretamente no
Quantimet. Chega-se a S, pela equagao:

Sv = (ZPL) (26)

II. 5.4 - Frac3o Volumétrica da Porosidade(eo)

A fracdo volumétrica total da porosidade também foi
obtida através do analisador de imagens CARLS ZEISS,
modelo Quantimet Q 520, medidas em uma Ginica amostra com
50 campos.
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Il - RESULTADQS

Nas Tabelas IV, V, VI e VII estdo os resultados
experimentais desse trabalho.

Na Tabela IV sdo apresentados os resultados de
densidades (pv),

geométricas

do

geométricas

verde

sinterizado

hidrostaticas do sinterizado (ph).

(p,)

densidades

densidades

Variacao
de Pressdao v . n
P6 [MPa) [g/cm’) [g/cm’] [g/cm’)
zero 4.15 * 0.03|4.4 * 0.1 (8.3 % 0.1
200 6.04 ¢+ 0.0316.04 ¢ 0.03|8.52 + 0.02
A 300 6.56 + 0.02]6.43 £ 0.02|8.49 * 0.02
400 6.57 ¢ 0.07]6.59 £ 0.07(8.33 % 0.05
zero 4.3 * 0.2 |4.4 ¢+ 0.3 |8.6 * 0.2
200 6.17 £ 0.03]|6.24 £ 0.03|8.70 ¢+ 0.03
. 300 6.63 * 0.04!6.60 £ 0.04(8.67 *+ 0.04
400 6.74 £ 0.03]6.82 £ 0.03!8.60 ¢ 0.03
zero 4.2 % 0.1 |4.5 ¢t 0.1 |8.6 t 0.1
200 6.63 £+ 0.01}]6.3 % 0.1 {8.42 * 0.02
¢ 300 6.66 ¢+ 0.01(6.74 £ 0.01(8.43 ¢ 0.01
400 6.82 £+ 0,05/6.85 £ 0.03|8.46 *+ 0,04

Tabela IV- Tipos de p6s com suas respectivas pressdes de
compactagio, densidade a verde, densidade de
sinterizacdo e densidade hidrostética.
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Na Tabela V s&o apresentadas as fracgdes
volumétricas totais de porosidade determinadas a partir
das densidades geométricas dos sinterizados pela equacgao
1 e pelo analisador de imagenm.

Variacao
de Pressdo € €
Pé [MPa) "Quantimet"™
zero 0.51 ¢ 0.01 0.58 ¢ 0.06
A 200 0.30 £ 0.01 0.34 ¢ 0.03
300 0.27 2 0.02 0.24 * 0.03
400 0.26 ¢ 0.01 0.25 2 0.01
zero 0.50 ¢+ 0.03 0.52 # 0.03
B 200 0.28 = 0.01 0.25 * 0.02
300 0.26 * 0.01 0.23 2 0.02
400 0.23 + 0.01 0.20 2 0.02
zero 0.49 £ 0.02 0.53 2 0.02
Cc 200 0.28 ¢ 0.01 0.26 * 0.04
300 0.24 £ 0.02 0.23 * 0.01
400 0.23 = 0.02 0.22 # 0.01

Tabela V - Tipos de p6s com suas respectivas pressdes
de compactac¢io, frac¢3o volumétrica total da
porosidade e fracio volumétrica total da
porosidade pelo analisador de imagen.

A fracdo volumétrica total da porosidade (€) obtida
através da equagdo: € = 1 - (p'/pt‘. é aproximadamente
igual a obtida pelo analisador de imagem conforme Tabela
v, reforcando a veracidade dos dados obtidos
geometricamente.

Na Tabela VI 830 apresentadas as fracgdes
volumétricas das porosidades interconectadas do
sinterizado (c‘), determinados pelas equagdes 2 e 3 e a
&rea de superficie de porosidade por unidade de volume,
determinada por metalografia quantitativa (sv).
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Variagao
de Pressao €, Sv
P6 [MPa] [10‘m'1]
zero 0.48 * 0.02 16.93 + 0.13
A 200 0.26 * 0.01 13.50 * 0.02
300 0.23 £ 0.02 9.96 % 0.02
400 0.22 % 0.01 8.70 % 0.05
zero 0.47 * 0.01 33.95 £ 0.12
B 200 0.25 % 0.01 22.60 * 0.03
300 0.23 +0.01 22.03 £ 0.04
400 0.19 * 0.01 21.22 * 0.03
zZero 0.47 % 0.02 38.14 * 0.12
C 200 0.24 £ 0.03 32.44 * 0.02
300 0.20 £ 0.01 30.93 £ 0.04
400 0.18 £ 0.02 28.89 £ 0.04

Tabela VI - Tipos de p6s com suas respectivas pressdes
de compactagdo, fragdo volumétrica da
porosidade interconectada e &rea de super-
ficie da porosidade por unidade de volume.

Na Tabela VII s3o apresentadas os valores dos
coeficientes de permeabilidade (a e B) determinadas
pelas equagdo 9 e do tamanho maximo de poro (an)
através dc teste de bolha utilizando as equagdes 24 e
25,

A figura 17 apresenta os dados experimentais de
medidas de vazdo (Q) em fun¢do da variagdo de pressdo do
ar (AP), para diferentes pbés e pressdes de compactagio.

0Os valores das constantes utilizadas na equagio 9
s80: densidade do ar (p) = 1.29 kg/ma, viscosidade do ar
(M) = 1.71 x 10~ kg/ms a 0°C.

Utilizou-se &gua para determinagdo do D,/ cujo

valor da tensdo superficial &€ 0.0734 N/m.
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Variaciao
de Pressao o B aax
P6 (MPa) (10" %n?) (10 °m) (um)
zero 102 + 0.7 [318 ¢ 0.7 | *180
A 200 37.2 £ 0.5 [22.3 ¢ 0.4 |57.5 % 0.
300 28.1 + 0.3 [16.8 *+ 0.5 |47.5 % O.
400 9.99 + 0.8 [9.8 * 0.6 [31.01 % 0.
zero 20.0 + 0.1 |63.5 ¢+ 0.2 [27.5 % 0.5
B 200 4.2 + 0.2 [13.8 £ 0.2 |26.0 % 0.2
300 3.5 ¢ 0.3 |12.4 * 0.5 |21.85 t 0.08
400 1.93 *+ 0.01/6.22 + 0.01]/13.94 ¢ 0.03
zero 18.6 + 0.1 |56.4 t 0.2 |25.0 % 0.3
c 200 2.57 + 0.03|9.17 + 0.03[23.3 % 0.2
300 1.59 ¢+ 0.02]|5.2 * 0.3 [18.9 t 0.2
400 1.06 + 0.03/3.36 # 0.03/12.40 ¢ 0.04

Tabela VII - Tipos de p6s com suas respectivas pressdes

de

permeabilidade viscoso,
resisténcia inercial e didmetro maximo do

compactacgéo,

poro.

As figuras

microestruturas dos filtros obtidos nos pés A, B e C em

18

, 19

coeficiente

20

diferentes pressbdes de compactacgdo.

A figura 21 apresenta o diagrama de fases da

liga (monel) Nigquel-Cobre.

A figura 22 apresenta a microestrutura da liga de

monel com ataque.

® - o pé A com aus@ncia de conformagko nlo fol possfvel

ter um resultado confidvel devido ao seu alto valor

de

difmetro méximo de poro, por este motivo esse result ado

foi aproximado.
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a) sem compactacgao b) 200 MPa

Aumento: 50X Aumento: 50X

d) 400 MPa

Aumento: 50X Aumento: 50X

Figura 18 - Micrografia ética da liga de monel do pé A
com diferentes pressdes de compactagdo.
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a) sem compactacgao b) 200 MPa
Aumento: 501X Aument o: 200X

LNA |
c) 300 MPa

Aumento: 200X Aumento: 200X

Figura 19 - Micrografia 6tica da liga de monel do pé B
com diferentes pressdes de compactagao.
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a) sem compactacao b) 200 MPa
Aumento: SO0X Aumento: 200X

- d. 55"-'*'*'»1"5:53
c) 300 MPa d) 400 ﬁPa

Aumento: 200X Aument n: 200X

Figura 20 - Micrografia 6tica da liga de monel do pé C
com diferentes pressdes de compactacao.
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A liga de monel & uma liga monofasica(SI’ com

estrutura CFC conforme mostrado no diagrama de fases da

Figura 21.
NIQUEL - COBRE

PORCERTAGEM ATOMICA DO NIQUEL

] 1 ¢ ae 4( L X 60 7 [1g [ 10¢

(Cu.Ni)

TEMPERATURA
3
1

4o 3848
: [T

200 -

¢ 10 & L 4 LN [N ’7r. 8 * ID‘C
PORCENTAGEM EM PESO DE NIQUEL

Figura 21 - Diagrama de fases de Niquel-Cobre(su.

A Figura 22 apresenta a microestrutura da liga de
monel onde pode ser visto maclas de recozimento. Estas
maclas ocorrem frequentemente em metais ou ligas de

estrutura CFC e baixa energia de defeitos de

empilhamento“”.

Figura 22 - Micrografia da migrpestrutura da 1liga de
monel, com ataque .
Aumento: 500X
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IV - DISCUSSAO

IV.1 - FABRICAGAO

Iv.1.1 - PO

0s pés do tipo A e B deveriam apresentar uma forma
irregular, pois estes foram obtidos pelo processo de
atomizacdo a A&gua. Apenas o pbé tipo A apresenta esté
caracteristica, pois os pés tipo B e tipo C apresentam a
forma mais arredondada, conforme Figuras 13a,13b e
13c. Os p6s B e C apesar de terem sido obtidos pelo
processo de atomizacgdo com fluidos diferentes,
apresentam o mesmo formato de particula, arredondada.
Este fato mostra que apesar do fluido exercer forte
influéncia no formato de particulas, outros fatores

também contribuem para a determinacgdo da forma‘®®,

IV.1.2 - CONFORMAGAO

0 pb6 atomizado a ar forneceu uma melhor resisténcia
a verde gue os atomizados a agua, provavelmente devido a
menor camada de 6xido envolta nestas particulas. 0
critério de avaliagido da resisténcia a verde neste
trabalho se fez através da facilidade de manuseio da
amostra, sem danificé-la.

Para todos os pbs, foi necessirio o uso de
aglomerantes para obtengdo de uma boa manuseabilidade a
verde ao se utilizar baixas pressdes de compactacgio.

Mesmo com o uso de aglomerantes n3o foi possivel o
manuseio do compactado com 100 MPa.

A influéncia da compressdo na obtencdo de filtros
se mostrou principalmente sob a relagdo
compressio-densidade. Com baixa pressio, a deformagio
plastica & relativamente pouco importante e o movimento
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das particulas domina o processo de densificagao.

A Tabela IV onde constam as faixas granulométricas
e as densidades a verde e a de sinterizagdo, mostra que
a densidade depende do tamanho de particulas e da
pressdo de compactagdo. O aumento da pressdo de
compactacdo densifica o material, sendo grande a
diferengca entre os valores obtidos com pressdo e sem
pressdo de compactagao.

A partir dos dados obtidos, foram levantadas as
curvas de compressibilidade dos trés tipos de p§,
visando obter os esforcos necessdrios para controle de
sua porosidade, conf: “me Figura 23a.

As porosidades, para as mesmas condicdes, séo
aproximadamente iguais para os pés B e C que tem
distribuicdes granulométricas préximas, sendo
ligeiramente maior para o pé A, que & mais grosseiro.

100 200 200 w0 0 100 20 300
- Pressso de compact Presssc de compact.
Figura - 23.a Figura - 23.b

Figura 23a - Dendidade a verde em fungio da pressdo de
compactagio.

Figura 23b - Dendidade do sinterizado em fungdo da
pressdo de compactagdo.

Pelas micrografias das Figuras 17, 18 e 19 de a a d
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constata-se que nas amostras sem pressao de compactacao
a porosidade & maior que nas amostras com pressao de
compactagdo. Assim, verifica-se que nas pressodes
utilizadas h& uma densificagdo continua no material com
o aumento da pressiao de compactacgao.

IV.1.3 - Sinterizacgao

As densidades dos sinterizados conforme Tabela V,
sdo baixas comparadas com a densidade tebérica (8,906
g/cma), sendo que essa condigdo se faz necessaria en
materiais porosos. A atmosfera de sinterizagdo deve ser
controlada. Normalmente ela & redutora usando atmosfera
de Hz, NH:, dissociada ou vacuo. No caso de pés com alto
nivel de oxidagdo superficial faz-se necessario o uso de
uma atmosfera redutora para poder eliminar a camada de
6xido envolta nas particulas. Neste trabalho usou-se H,
na eliminagdo da camada de 6xido. A eliminagdo do 6xido
pode inclusive ativar a sinterizagdo pela criagdo de
superficies limpas recém reduzidas.

Verificou-se que os filtros conservam a geometria e
a dimensdo apés a sinterizagdo, isto &, n3o h& uma
retragdo considerivel e nem dilatagdo do material. Na
Tabela V e nas Figuras 23a e 23b também & possivel
constatar esti observac3o.

As A&reas de pescogo cresceram de tal forma que
ainda se reconhece as particulas individualmente,
resultando um esqueleto poroso. Podemos considerar o
sinterizado neste estigio (inicial), como sendo formado
por duas fases continuas; o0 material e a rede
interligada de poros. No crescimento de pescogo ha
transporte de massa no material sinterizado, o gue ndo
implica em decréscimo da guantidade de porosidade. O
fato de ndo haver variaglo dimensional mostra gue apenas
os mecanismos de difusio superficial e evaporagdo
condensagio devem ter atuado, com maior probabilidade
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para o primeiro deles.

O estdgio inicial de sinterizagdo foi alcangado; o
que & de grande importancia em materiais porosos. Este
estdgio ocorreu devido a unido dos pés e a formagao de
pescogo no aquecimento provocando a difusao de atomos e
a criagdo do contorno de dgrao entre as particulas
adjacentes. A formagdo de pescogo deu um alto grau de
coesdo e integridade ao material, evidenciado no aumento
da resisténcia mecdnica ap6s uma pequena exposigado do
material & uma temperatura elevada. No entanto, o p6 A
sem pressio de compactacdo apresentou menor resisténcia
mecdnica, devido a menor quantidade de pescogos (Figura
174).

A porosidade dos filtros se mostrou diretamente
proporcional a granulometria e inversamente & pressdo de
compactagdo, conforme apresentado na Tabela V. Nas
micrografias das Figuras 17, 18 e 19 de A a D & possivel
observar formagdo de pescogo que se mostra diretamente
proporcional a pressdo aplicada e inversamente a
granulometria do p6. A amostra, com auséncia de pressao
e maior granulometria apresenta menor nGmero de pescogos
formados, isto €&, maior porosidade e conseglientemente
maior frac8o de vazios.

As fragdes de (F’), sdo diferentes para as trés
faixas granulometrias estudadas e nas mesmas condigdes
de pressdo de compactagdo. No entanto, as fracgdes
volumétricas das porosidades interconectadas (el) sdo
aproximadamente iguais e independentes do tamanho de
particulas. A fragdo da porosidade total que é
interconectada (F’), foi previamente definida na
equagio:

F, = (p,- p,)/[(P,= P,)(P/P,)] (3)

Valores de F’ sdo tragcados versus & fracgdo
volumétrica total da porosidade (e) conforme figura 24.

A sinterizagdo sem compactagdo fornece valores maiores
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de Fl, como era de se esperar. A compactagao aumenta a
porosidade fechada, mas mantém ainda um alto nivel de
porosidade aberta, desejavel para os filtros.

1.00- 1

0

095

0.751 , . -
0.2 027 0.32 037 042 047 0.52

Porosidade ( ¢ )

M © OCOA c o o B oceoec €

Figura 24 - Fragcdao da porosidade total interconectada
(Fl) em funcdo da fragdo volumétrica total

da porosidade (€).

IV.2 - Permeabilidade e Capacidade de Filtragem

Observou-se gue a permeabilidade est& relacionada
com o tamanho de particulas, isto &, gquanto maior a
faixa granulométrica do pé maior foi a permeabilidade
(Tabela VII). A permeabilidade também tem uma relagédo
com a press8o de conformagdio, sendo tanto maior quanto
menor a press3o de compactag8o. A figura 25 apresenta as
curvas de coeficiente de permeabilidade viscosa em
fungdo da pressio de compactagdo, onde pode ser
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observado os dois fatos apresentados anteriormente.
Assim, o p6é A apresenta os maiores coeficientes de
permeabilidade e o pé6 B e p&é C apresentam valores
menores e préximos, apesar do pdé C possuir valores
inferiores. Dois fatores podem contribuir para este
fato: um menor tamanho médio de particulas na faixa
utilizada e menor fracdao de porosidade total gque é
interconectada para o pbd C.

Permeabilidade ( ¥ )

0 100 200 300 400
Pressao compact.

Figura 25 - Pressdo de compactagdo em fungdo do log do
coeficiente de permeabilidade viscosa (a).

Com os dados obtidos conforme Tabelas VII e IV
levantou-se as curvas de permeabilidade viscosa em
funcdo da densidade dos sinterizados . Na Figura 26
esti3o representados os valores onde & possivel verificar
que o aumento da densidade dos corpos de prova
sinterizados acarreta uma diminuigdo do coeficiente de

permeabilidade‘s". Isto & esperado pois as estruturas
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menos porosas tém menor volume de poros, e também o seu

dismetro Gtil para a passagem do ar & menor, provocando

. (54)
maior perda de carga .

o

-30 -

-0

CURVA COO0OA A | sooc€C

Figura 26 - Log do coeficiente de permeabilidade viscoso
(x) em fungio da densidade de sinterizagao.

Existe também uma relagdo entre a fragio
volumétrica de porosidade interconectada (cl) e o
coeficiente de permeabilidade (a), conforme Figura 27.
Fazendo-se um ajuste de curva para os pontos da figura

chegou-se as relagdes:

a = 6.22x10° "} (c‘)z'“ (P& A) (27)
a = 1,38x10" (c‘)“‘ (P6 B) (28)
a = 1,73x10"" (e )*™ (P6 C) (29)
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O coeficiente de correlagdo para o p6 A é de 0.79.
Esse baixo esse valor provavelmente se deva ao resultado
da amostra gque apresenta maior permeabilidade, menor
namero de pescogos e maior fragdao de vazios. Os
coeficientes de correlagido para os pdés B e C foram
iguais a 0.99. Estes ajustes para os pés B e C foram
6timos; acredita-se que isso se deva aos pés com menor
permeabilidade e maior nimero de pescocos existentes nas

amostras.
—25;
,"/o
‘x'i P -
' [
=] -
_
-27 -
$ :
-281 f
) |
-3 ° ;
-18 -1.6 -14 -1.2 -1.0 -0.8 -0.6
Ln(Ei)
OwvA OCOA « o s B t 2 ¢ €

Figura 27 - Log da frac3o de interconectados (c’) en

funcdo do log do coeficiente de permeabili-
dade viscosa («).

Para verificar a probabilidade de paralelismo entre
as retas, utilizou-se o teste F (Fisher-Snedecor) entre
a soma de guadrado dos residuos dos modelos completo e
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(55)

reduzido obtido pelo procedimento PROC GLM do SAS .

Modelo Completo

Modelo Reduzido

_ b
a, = a8, a, = a,t,
B b

Xy = 3%y @y = 3gEy
aplicando logaritmo fica:
lne = 1lna + b lne lna. = 1lna  + blne

A A A A A A A
lnaB = lnaB + balneB lnaB = lnaB + blneB
Ho { bA = ba

O valor de F

experimental

€ obtido pela relagdo:

F, = [(SQR - SQR)/(GL - GL)) ]/ (QMR ) (30)

onde:
SQRr = soma de quadrados dos residuos do modelo reduzido

SQR;- soma de gquadrados dos residuos do modelo completo

GLr = graus de liberdade do modelo reduzido

GIE = graus de liberdade do modelo completo

QMRc = quadrado médio dos residuos para o modelo
completo

Se o valor de me num nivel de

Ftabelado
significidncia conveniente "p", a hipé6tese q ndo &
rejeitada, isto &, n3o se rejeita a hipbtese de
igualdade dos coeficientes angulares.

Feita a comparagdo acima das curvas, duas a duas,
verificou-se dque a hipb6tese de igualdade dos

coeficientes angulares das trés retas ndo & rejeitada,
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conforme os dados abaixo:

P6s A e B F (1,4) = 0.03
exp
Pé6s A e C F (1,4) = 0.57
exp
P6s B e C F (1,4) = 0.14
exp
sendo o valor de F (1,4) para o nivel de

tabelado
significdncia de 5% igual a 7.71, tem-se para todos os

testes me < F;J5(1,4). Portanto, considera-se que as
trés retas podem ser paralelas.

Considerando as trés curvas paralelas, outro
parametro deve estar influenciando para gque elas ndo
coencidam. Este pardmetro pode ser a diferenga de
granulometria. Assim se introduzirmos como parémetro
nesta dependéncia o tamanho médio da particula (4d),
pode resultar uma fnica equacdo de dependéncia, de
maneira similar ao encontrado na literatura®™. o
parémetro gue realmente deve influenciar na
permeabilidade & a porosidade interconectada €,. Como na
literatura os modelos de dependéncia relaciona « com
tamanho médio de particulas (d) e porosidade total (g),
usamos estes pardmetros para efeito de compara¢ao“6’.

Usando dados de amostras de filtros de ago
inoxiddvel 316L Smith e Marth obtiveram a seguinte

realacdo empirica entre a, d e c:

-13

a = 4,8 x 1072 (a"?) (e*?) (31)

com 0.995 de coeficiente de correlagio.

(56)

Utilizando o mesmo procedimento German chegou ao

seguinte ajuste para os seus dados experimentais:

0,73

a=4,6 x 1071 (a7 (%Y (32)
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com 0,993 de coeficiente de correlagao.

Usando os dados das Tabelas V e VII, o coeficiente
de permeabilidade viscoso(a) foi ajustado numa funcgao
linear da porosidade (€) e do tamanho médio da particula
(d) média entre tamanhos maximo e minimo nas faixas
utilizadas, onde o ajuste obtido foi de:

, 3,13
259) € 1

«=1,5 x 10'° (4 ( ) (33)

onde a=[m2]; d=[um] e e=[adimensional]

com 0,96 de coeficiente de correlac¢do neste trabalho.

Na figura 28 a, sdao colocados os valores de log de
permeabilidade viscosa (a) medidos, que estdo expressos
na Tabela VII, em fungao dos valores de 1log de
permeabilidade viscosa (a), calculados pela equagdc de
ajuste. Nesta mesma figura também estdo colocados os
resultados obtidos por German®®. as expressoes
matemdticas dos modelos se mostraram adequadas na
reprodu¢do dos dados observados, pois todos os
resultados estdo préximos da reta que forma um a&ngulo de
45°,

Da mesma maneira foi feito um ajuste para o
coeficiente de resisténcia inercial (B), em funcdo da
porosidade (€¢) e do tamanho médio da particula (d) nas
faixas utilizadas, obtendo-se o seguinte ajuste:

3.69
)

B = 1.01x1073(d) (¢ (34)

com fator de correlagdo de 0.94.

(56)

German chegou ao seguinte ajuste linear para os

seus dados experimentais:

0.92

B = 3,9x10°(d>%) (%" (35)
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Observade { v )

com fator de correlacgcao de 0.997.

Na Figura 28 b, sdo colocados os valores de log do
coeficiente inercial (B) medidos conforme a Tabela VII
versus os valores de log do coeficiente inercial (B)
calculados pela equagao de ajuste. Nesta mesma Figura
também est3o apresentados os resultados de German'®”’.
Também neste caso hd uma boa concordancia entre os dados
experimentais e os calculados.

Essas anilises matemdticas sao férmulas empiricas,
mas mostram que a porosidade e o tamanho de particulas
exercem uma forte influéncia nos coeficientes de

permeabilidade viscoso e de resisténcia inercial.

-2 -9
-9 -0
-8, -u; .
-%- ,{ - -uE -
; g = -13.
-3 / - : z
e?»/ '“'f -
-7 " i -
A ..
-» /-/’ -4 /
» P ' a
' 4 ‘ '"'g y
-®m. ; -». ]
! [
-;- -9.
- -® - -B -7 -B - -M -1 -2 -0 - -7 -% -5 - -U -2 -n -W -9
Caicutado ( o ) Casculado ( ;)
L] escy v o oD L] Il CER SN |
Figura - 28.a Figura - 28.b

Figura 28a - Log do coeficiente de permeabilidade
viscoso (a) medido em fungdo do log dos
valores do coeficiente de permeabilidade
calculado pela equag3o de ajuste.

Figura 28b - Log do coeficiente inercial (B) medido em
funcio do log dos valores do coeficiente
inercial (B8) calculado pela equagdo de
ajuste.
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O0s coeficientes de permeabilidade também foram
analizados em relacdo a porosidade (c) e A&rea de
superficie por unidade de volume (s'), conforme mostrado
no capitule I.3.

Neste trabalho seguiu o procedimento acima citado e

chegou-se a seguinte equagio de dependéncia entre a, ¢ e
(sm

L3

v

a = 2.06(:318'2) (36)
onde o fator de correlacio (rz) de 0,98.

A Tabela VII apresenta os valores obtidos do
(D_&). O tamanho méximo de poro por ser uma medida
relacionada ao desempenho da filtrag3o, espera-se uma
diferenga significativa em relagio ao tamanho de
particulas. Deve-se ressaltar que trabalhos demonstram
experimentalmente que o0 disdmetro médio do poro
determinado pela porosimetria de merctGrio s3o préximos
ao obtido pz2la técnica do forcamento através de uma
bolha®®. Neste trabalho ndo pode ser verificado esta
afirmagcdo devido o0 monel ser uma liga que possui
aproximadamente 30% Cu e com 0 Hg forma-se amalgama;
tornando-se impossivel esta constatacgdo.

Nas mesmas condigdes de pressio e compactagio,
verifica-se que o D é cerca de 2.5 maior para o
filtro com tamanho de particula major eam relacgio ao
tamanho de particulas menor exceto para o pd A sem
pressdo de compactag8o. Essa relagcio mostra a forte
influéncia do tamanho de particulas sobre a capacidade
de retencgfo do filtro.

Estes resultarlos mostram gque o parametro D pode
ser usado para avaliagdo da capacidade de retencio de
particulas pelo filtro, pois apresenta uma dependéncia
er relacio a pressio de compactagio e tamanho de
particulas. Na realidade outros trabalhos mostram que o
tamanho méximo do poro determinado pelo método
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normalizado € de 3 a 5 vezes maior do gque os valores
reais de retenqéo“”.

Neste trabalho foram determinadas as
caracteristicas tecnologicas do filtro: sua capacidade
de retengdo de particulas fornecido por qux e sua
permeabilidade fornecido pelos coeficientes de
permeabilidade a e B. Neste aspecto, os resultados
mostram que pode-se obter filtros com caracteristicas
similares utilizando-se diferentes tamanhos de
particulas e pressdes de compactagdo. Como exemplo
tém-se o caso do p6 A com 400 MPa e do p6 B sem pressao
de compactagdo que apresentam valores préximos de a

e qux em diferentes tamanho de particulas.
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V - CONCLUSOES

Os fatores de processamento que influenciam as
propriedades dos filtros sdo: tamanho de particulas e
método de conformagdo. A sinterizag3do apenas confere
maior resisténcia mecénica ao filtro, sem alteracgao
significativa das caracteristicas d, filtro.

As propriedades de filtragcd3o sao dadas pela sua
porosidade interconectada. Os valores obtidos neste
trabalho foram superiores a 0.8 para a porosidade
interconectada em relagdo a porosidade total, sendo no
entanto, bastante afetada pela pressao de compactagao.
Altas pressdes de compactagdo ndo s3o recomendadas para
filtros, pois diminuem a porosidade interconectada.

A permeabilidade e a capacidade de filtragdao sao
dependentes da pressdo de compactagdo e do tamanho de
particula utilizados. Tanto a permeabilidade
(coeficientes a e B) como o tamanho médximo de poro
(qux) s3o maiores para maiores tamanhos de particulas e
menores pressdes de compactagdo. Os resultados obtidos
ndo mostraram influéncia da forma da particula sobre as
propriedades de filtracgao.

Do ponto de vista da tecnologia de fabricagio,
pode-se obter caracteristicas definidas dos filtros pela
selegcdo do tamanho de particula e da pressdo de
compactacgio.

Neste trabalho obteve-se filtros com propriedades
variando nas seguintes faixas:

porosidade total (g) 0.23 a 0.51;

porosidade interconectada (e,) 0.18 a 0.48;
coeficiente de permeabilidade viscoso (a)
1.06x10°"° a 1.02x107'! n?;
coeficiente de resisténcia inercial (B) 3.36x10° a
3.18%x10™° m;

tamanho mé&ximo de poro (D) 12.40 a 57.50 um.
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VI - CGMENTARIOS FINAIS

Os filtros de Monel podem ser utilizados em meios
altamente agressivos e temperaturas elevadas. A
aplicagdo especifica que originou este trabalho & na
filtragdo de gias hexafluoreto de uranio a temperatura de
220 °C e reteng3o de particulas de tamanho na faixa de 5
a 10 um.

O0s resultados obtidos neste trabalho possibilitam a
recomendagdo dos pés B ou C para obtengdo destes filtros
para hexafluoreto de ur@nio, ou seja, os gque tem menor
tamanho de particulas, pois forneceram didmetro maximo
de poros (Dﬂu) menores. Estes resultados indicam que é
mais f&cil obter filtros gque retém particulas com
tamanho real na faixa de 5 a 10 um, ao se utilizar um
destes pb6s e determinadas condigdes de processamento.

Para tornar mais completa a caracterizagdo dos
filtros sugere-se a realizagdo de:

- ensaio absoluto de filtragem pela filtracdo de
fluido contendo particulas de tamanho conhecido, para
determinagdo do tamanho real de particulas retidas;

- ensaios mec8nicos para determinagido de sua
resisténcia mecinica e correlagdo entre porosidade e
propriedades mecinicas.
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