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RESUMO

A técnica de analise de tamanho de particulas por difragdo de laser € muito utilizada
em diversos ramos industriais devido a sua facilidade de operacdo, rapidez e
amplitude de leitura. Uma condigdo primordial para a reprodutibilidade da medida é a
dispersédo dos pos, realizada em via umida (agua ou solventes orgénicos) em muitos
casos. Em se tratando de pos metalicos, entretanto, pode haver restricbes na
utilizacdo de agua, seja por questoes de atividade superficial ou de massa/ tamanho
elevados, que prejudicam uma boa dispersdo. Um método a seco poderia entao
Superar estas dificuldades. Neste trabalho foram realizadas analises granulométricas
de pos de ferro, cobre, aluminio e niquel por difracdo de laser via umida e seca, num
mesmo equipamento (Beckman Coulter L13320). Os resultados encontrados foram
semelhantes, demonstrando que a disperséo via seca foi efetiva neste equipamento
para estas aplicagées. Por via seca houve também um expressivo ganho em relaggo

ao tempo de preparacdo das amostras e a duragdo da analise.

Palavras-chave: difragdo de laser, analise granulométrica, metalurgia do pé.
INTRODUGCAO

As origens da tecnologia do p6 confundem-se com os primordios da civilizagéo
humana (Goetzel, 1949). Desde entdo, ela tem evoluido de maneira lenta, porém
ininterrupta. No decorrer dos milénios, a maioria dos metais e quase todas as pecas

ceramicas foram primeiramente feitas a partir de pés. Entretanto, apenas ha pouco
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mais de um século € que a tecnologia do p6 se tornou uma técnica de produgao
industrial. Durante as ultimas décadas, verificou-se um amplo progresso técnico
denotado pela disponibilidade de uma série de produtos, tais como filamentos de
tungsténio para iluminagao elétrica, compdsitos de elevada dureza, empregados em
ferramentas de corte de pegas metalicas sob altas velocidades, imas permanentes,
combustiveis nucleares, bem como pela melhoria de custo associada a produgao de
pecas produzidas em larga escala, notadamente na industria automotiva e
eletrbnica. A propédsito, o mercado de automédveis representa indubitavelmente a
grande forga motriz para o crescimento da tecnologia do pé. As grandes montadoras
de automoveis estdo especificando cada vez mais pecas obtidas por tecnologia do
po, aplicadas em novos motores e sistemas de transmissao. A busca pela melhoria
da eficiéncia dos motores e pela reducdo das emissdes de escapamento, por
exemplo, levaram ao recente desenvolvimento da injegao direta de gasolina, o que
aumentou a demanda por pecgas produzidas por tecnologia do p6. O controle de
injecao é muito importante nestes motores e o controle elétrico de aceleragao possui
varias pequenas engrenagens produzidas por tecnologia do p6 (Fujiki, 2001).

Além da demanda crescente por produtos com desempenho superior contendo
especificagdes cada vez mais restritas, o desenvolvimento da tecnologia do p6 tem
sido impulsionado pela evolucéo verificada nos equipamentos e técnicas de sintese
e processamento de pods (Kaiser, 1993) como, por exemplo, a atomizagdo gasosa
(atomizadores), a moagem de alta energia (moinhos), a mecanosintese, a sintese
por combustdo, o “spray drying”, a compactagao hidraulica uniaxial e a compactagao
isostatica a frio e a quente (prensas), a moldagem por injecdo (extrusoras), a
conformacao por “spray”, a sinterizacdo em temperaturas elevadas sob atmosfera
controlada (fornos, sistema de vacuo), etc.

Obter e classificar um p6é com caracteristicas adequadas a cada situacao é a
fase mais importante de qualquer processo baseado na tecnologia do p6. A distingéo
entre um p6 adequado ou ndao, e mesmo o controle da sua qualidade e do processo
envolvido, requerem uma caracterizagdo quimica e fisica precisa, com custos
aceitaveis. Neste contexto, a determinacéo da distribuicao do tamanho da particula é
de fundamental importancia, pois ira influir de maneira significativa em varias etapas
de producao (transporte, compactacéo, sinterizagdo, etc.) e na microestrutura do
produto acabado, afetando a resisténcia mecanica, a densidade e as propriedades

térmicas e elétricas.
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Tradicionalmente a industria metalurgica utiliza o peneiramento para a
determinagcdo da distribuicdo granulométrica. Este técnica, além de ser muito
conhecida e barata, possui a vantagem de permitir a separagdo do material em
classes de tamanho. Suas desvantagens, porém, sdo a grande dificuldade de se
medir pés abaixo de 38 um (malha 400 mesh), a baixa precisdo e resolugao
(limitados pela quantidade de peneiras utilizadas), o tempo de analise relativamente
longo e o processamento manual dos resultados.

A técnica de analise de tamanho de particulas por difracdo de laser é muito
utilizada em diversos ramos industriais devido a sua facilidade de operacgao, rapidez
e amplitude de leitura. Por este método, as particulas sao dispersas num fluido em
movimento causando descontinuidades no fluxo do fluido, que sdo detectadas por
uma luz incidente, e correlacionadas com o tamanho de particula. Ao atingir uma
quantidade de particulas, a luz incidente sofre uma interagdo segundo quatro
diferentes fenbmenos (difracdo, refragao, reflexdo e absorcao) (Hildebrand, 1999)
formando um invélucro tridimensional de luz (FIG. 1). O formato e o tamanho deste
invélucro sao afetados pelo indice de refracdo relativo da particula no meio
dispersante, pelo comprimento de onda da luz, e pelo tamanho e formato da particula.
Detectores estrategicamente posicionados medem a intensidade e o angulo da luz
espalhada. O sinal dos detectores é entdo convertido para a distribuicado de tamanho

de particula através de algoritmos matematicos (Allen, 1997).

Detector de
multi-angulo

Luz difratada

FIGURA 1: Interacdo do raio de luz com uma particula esférica, (a) angulos

difratados e (b) um padrao de difracao (Allen, 1997).

Para uma boa reprodutibilidade do ensaio € necessaria uma boa dispersao do
po, fato que, em muitos casos, é conseguido utilizando-se o meio liquido (agua ou
solventes organicos) com adigdes de dispersantes e surfactantes apropriados, o que
exige um trabalho de investigacdo prévio da melhor condigdo de preparacdo da

amostra, de cuja qualidade dependeréo os resultados da analise. Para pés metalicos
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pode haver restricbes também na utilizagcdo de agua por questdes de atividade
superficial ou de massa e/ou tamanho elevados, que prejudicam uma boa dispersao.
A analise de distribuicdo de tamanho de particula destes materiais por via seca pode
se apresentar, entdo, como uma boa alternativa, da qual algumas vantagens sao
evidentes:

- utilizagdo do po6 no seu estado natural (ar como agente dispersor);

- pré-dispersao desnecessaria;

- analise de amostra maiores no mesmo tempo que o método por via umida,
melhorando a representatividade estatistica (no meio liquido a amostra é
recirculada, enquanto que por via seca material € avaliado pelo laser uma
unica vez). (Pugh, 1997).

A limitagdo do método esta na garantia de uma dispersdo completa e estavel
do pd por via seca. E exatamente este aspecto que motivou a realizacdo deste
trabalho. Foram analisados alguns pds metalicos (cobre, aluminio, niquel e ferro) por
difragdo de laser via umida e seca. O objetivo € comparar os resultados obtidos e

avaliar a viabilidade da utilizacado da técnica via seca.

MATERIAIS E METODOS

O equipamento utilizado para as analises de distribuicdo de tamanho de
particulas foi da marca Beckman Coulter, modelo LS13320, com o médulo ULM
(Universal Liquid Module) para as analises via umida, com faixa de medida de 0,04 a
2000 pum. Para as andlises via seca foi utilizado o mesmo equipamento com o
modulo Tornado DPS (Dry Powder System) que permite analises na faixa de 0,4 a

2000 um. Na Fig. 2 tem-se uma vista frontal do equipamento.

LS13/3 200 torer ot pirsute e s

FIGURA 2: Equipamento Beckman Coulter LS13320 com o médulo Tornado DPS.
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Os seguintes pos foram analisados:

- aluminio de pureza comercial, atomizado a gas (ALCOA, tipo 123);
- cobre de pureza comercial (Casa americana);

- niquel carbonila (Vetec);

- ferro de pureza comercial (Hoeganaes).
As condicdes de analise via seca estao apresentadas na Tab. 1

TABELA 1 — Condi¢des de analise difracdo de laser via seca.

Obscurecimento  Vacuo

Amostra Massa (g) (%) (“H,0) Tempo (s)

Aluminio 12,5 5 19,0 38
Cobre 26 4 19,3 30
Niquel 37 6 19,2 60
Ferro 50 5 18,7 27

Em todas as andlises por via umida, o liquido utilizado foi a 4gua deionizada.
As massas das amostras foram diretamente colocadas no médulo ULM até atingirem
os valores de obscurecimento de laser (obscuration) e de PIDS (Polarization
Intensity Differential Scattering) especificados pelo equipamento — entre 8 e 12 %
para o laser ou 40 a 55 % para o PIDS. O tempo de analise programado foi de 90
segundos e a velocidade da bomba de agitagéo foi de 50 % para o aluminio, 66 %
para o cobre e o niquel e de 71 % para o ferro. Estas diferentes velocidades foram
decorrentes da necessidade da manutencao da suspensao das particulas.

Como todas as amostras sdo opacas e possuem particulas maiores que o
comprimento de onda do laser (750 nm), o modelo 6ptico usado em todas as

analises foi o de Fraunhofer.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Na FIG. 3 sdo apresentadas as curvas de distribuicado granulométrica do p6 de

aluminio. Na TAB. 2 estao os valores dos didmetros médios encontrados.
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FIGURA 3 - Distribuicdo do tamanho de particula para o p6 de aluminio: (a) valores

acumulados; (b) valores incrementais.

TABELA 2 — Resultados do p6 de aluminio.

Dispersdo Média (um) Moda (um)  Djo (um) Dso (1m) Doo (um)

Agua 22,6 21,7 10,1 20,2 38,2
A seco 22,0 21,7 9,8 19,8 36,7
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Pode-se notar que os resultados estdo muito proximos, demonstrando que a
qualidade de dispersdao em ambos os casos foi similar. Hd uma pequena diferenga
na faixa mais grosseira do pod, notada principalmente na curva incremental e nos
valores de Dgy. Esta diferenca pode ser atribuida a uma pior dispersdo no meio
aquoso.

Na Tab. 3 e na Fig. 4 estdo os resultados do p6 de cobre.

TABELA 3 — Resultados do p6 de cobre.

Dispersdao Média (um) Moda (um)  D1o (um) Dso (um) Doo (Hm)

Agua 33,3 28,7 10,7 27,0 64,2

A seco 33,8 26,1 12,2 27,5 62,8

Novamente nota-se que os valores encontrados e as curvas de distribuicdo séo
semelhantes, ou seja, as dispersdes (liquida e a seco) também para este pd estao
muito préximas. Uma pequena diferenga agora é notada na fragdo mais fina da
distribuicdo granulométrica. A analise em agua apresenta um valor menor de Dy e
sua curva incremental se inicia com valores menores. Tal diferenga demonstra que a
acao de dispersao de agua é levemente mais eficiente para separar esta fragdo mais
fina. E interessante notar, porém, que ndo ha alteracdo na fragdo mais grosseira, ou
ainda, a analise a seco apresenta valores ligeiramente menores. Este fato revela
gue nao houve aglomeragao a seco, apenas uma pequena fracdo mais fina nao foi
separada pela acédo do vacuo.

Na Tab. 4 e Fig. 5 estdo os resultados encontrados com o p6 de niquel. Neste
material nota-se que as diferengas sado mais significativas. A analise a seco
apresenta resultados menores em toda a faixa de distribuicdo de tamanho de
particula. Esta diferenga pode ser explicada pela possivel geragao de cargas na
superficie das particulas quando colocadas em meio aquoso. Situagdes
semelhantes sdo encontradas quando sdo estudados materiais de tamanho de
particula menor, onde o efeito das cargas superficiais deve ser controlado com
dispersantes de acgao eletro-estérica (Papini et al., 2003). Deve-se lembrar que a
propriedade ferroelétrica do niquel pode agravar a atragdo entre as particulas. De

qualquer modo, é nitida a melhor dispersao via seca.
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FIGURA 4 - Distribuicdo do tamanho de particula para o pé de cobre: (a) valores
acumulados; (b) valores incrementais.

TABELA 4 — Resultados do p6 de niquel.

Dispersdo Média (um) Moda (um) Do (um) Dso (Hm) Dgo (pm)

Agua 14,9 11,3 5,4 11,8 28,6

A seco 13,1 10,5 47 10,5 25,2
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FIGURA 5 - Distribuicdo do tamanho de particula para o pé de niquel: (a) valores
acumulados; (b) valores incrementais.

Na Tab. 5 e Fig. 6 estdo os resultados para o po de ferro. Os didmetros médios
encontrados via umida e seca estdo muito proximos e a moda € exatamente a
mesma. A distribuicdo apresentada via seca, porém, esta mais ampla, registrando
mais particulas de menores e maiores tamanhos. Este fenbmeno ndo deve ser
associado a diferentes condicdes de dispersao pois, apesar do ferro também ter o
agravante da propriedade ferroelétrica, como o tamanho geral das particulas é
maior, a acao da atracao das superficies das particulas € menor.

Uma possivel causa das diferencas € a dificuldade de manutengdo da
suspensao das particulas em agua. Este fato também é notado pela necessidade do

uso de maior velocidade na bomba de agitagao (71 %).
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Outro fator que pode explicar as diferencas € a forma como as particulas
passam através do laser. No meio liquido poder ocorrer uma maior tendéncia das
particulas passarem expondo uma determinada face. Via seca, cujo processo de
entrega da amostra ao feixe de laser é mais dinamico, possivelmente n&o ocorre
esta preferéncia por determinada posigdao. Sendo assim, como todas as faces das
particulas sdo avaliadas na mesma proporgao, a maior quantidade de informacdes
geradas pela difracdo do laser provoca a maior amplitude de distribuicdo de
tamanho.
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FIGURA 6 - Distribuicdo do tamanho de particula para o p6 de ferro: (a) valores

acumulados; (b) valores incrementais.
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TABELA 5 — Resultados do p6 de ferro.

Dispersdo Média (um) Moda (um)  D1o (um) Dso (um) Doo (Lm)

Agua 105,3 116,3 46,3 103,5 168,7
A seco 107,8 116,3 45,2 100,7 182,4
CONCLUSOES

Nas analises com os pos de aluminio e cobre a dispersao via seca mostrou-se
bastante eficiente, apresentando valores de distribuicdo de tamanho de particulas
muito proximos aos encontrados via uUmida. As pequenas diferencas, se
consideradas, sdo vantajosas para a dispersao via seca.

No pé de niquel a anadlise via seca conseguiu uma melhor dispersao, evitando
com mais eficiéncia a atragao superficial das particulas.

No p6 mais grosseiro de ferro, a analise via seca gerou resultados com
informagdes mais abrangentes.

De uma forma geral, a analise via seca dos materiais analisados foi favoravel,
ao menos no equipamento utilizado. Outros fatores de vantagem da analise a seco

sao a maior rapidez e a inexisténcia de preparagao prévia da amostra.
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PARTICLE SIZE DISTRIBUTION OF METALLIC POWDERS BY DRY LASER
DIFFRACTION ANALYSIS

ABSTRACT

Laser diffraction has been increasingly applied in many industrial branches for
routine measurements of particle size distribution mainly dut to its fast data
collection, easy operation and large size range. Powder dispersion is the main
requirement for reproducible measurements, which is carried out in most cases in
liquid medium (water or organic solvents). The use of a liquid dispersion like water,
for example, can be restricted when surface activities or large particle size/mass may
cause problems for a good dispersion. A dry method could then overcome these
difficulties. In this work dry and wet laser diffraction were compared by measuring
iron, cooper, aluminum, and nickel powders using a single equipment (Beckman
coulter LS13320). Very similar results were achieved by both methods, meaning that
a good dispersion was attained in dry laser diffraction, at least with those equipment
and powders. Dray laser diffraction was also shown to be faster concerning to

sample preparation and analysis duration.

Key-words: laser diffraction, powder size analysis, powder metallurgy
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