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RESUMO

Os Materiais com Gradagdo de Funcionalidade (MGF) sdo aqueles que possuem
variagdo de propriedades ao longo de uma ou mais dire¢des. Eles sdo uma alternativa aos
compdsitos convencionais em aplicagdes que possuem gradientes de solicitacdes (mecanicas,
térmicas, elétricas etc.) ou quando se quer reduzir os efeitos negativos causados pela
incompatibilidade de materiais aplicados diretamente um sobre o outro, caso de metais
revestidos com componentes ceramicos. Ha varias técnicas de produgdo de MGFs, porém, a
maioria delas resulta em uma gradagdo discreta em pecas volumosas (bulks) o que, para muitas
aplicagdes, pode ser um fator negativo ja que ocorre mudanga abrupta de propriedades entre as
camadas. O objetivo de estudo desta pesquisa foi, portanto, o desenvolvimento de uma
metodologia para obter materiais volumosos com gradacao continua de funcionalidade a partir
da mistura de sistemas particulados e consolidacdo pelo processo de gelcasting. Os sistemas
utilizados foram suspensdes de aco inoxidavel e alumina, sendo esta ultima empregada com
duas distribui¢des de tamanho de particula para avaliar o efeito desta variavel sobre o
processamento e propriedades do material formado. Tais suspensdes foram otimizadas quanto
a concentracdo ideal de dispersante e introduzidas em um misturador estatico em proporgao
variavel através de um dispositivo composto por seringas, mangueiras, motores de passo e fusos
controlados por uma placa microcontroladora, de modo que a suspensdo na saida do misturador
fosse transferida para um molde com uma variagao continua de composi¢ao. Foram definidos
alguns perfis de gradacdo — ao longo do comprimento de todas as pecgas produzidas ou em
regides especificas delas. A consolida¢ao da suspensdo no interior do molde foi feita através do
processo gelcasting, razao pela qual foram preparadas com altos teores de solido, mas com
viscosidade compativel com o sistema de vazao varidvel. Com o objetivo de compatibilizar as
temperaturas de sinterizagdo entre o aco inoxidavel e a alumina, foi aplicado um aditivo
composto por dioxido de titdnio (TiO7) e 6xido de cobre (CuO) em uma proporcao de 4:1 em
peso. Resultados de dilatometria de amostras antes da mistura evidenciaram a densificacao da
alumina apo6s sinterizacao a 1400 °C. A gradacao formada apresentou-se macroscopicamente
visivel no corpo verde. A analise dos corpos de prova sinterizados foi realizada por meio da
obten¢do de algumas propriedades ao longo do seu comprimento, tais como retragdo apos
sinterizagdo, densidade, porosidade aparente e teor de fase ferromagnética. A gradagao foi
constatada por meio da observagdo da varia¢ao destas propriedades ao longo do comprimento
total das amostras ou em regides especificas previstas para gradacao. A metodologia se mostrou

viavel para a producdo de pegas volumosas com funcionalidade variando continuamente ao



longo do comprimento, porém estudos futuros devem ser realizados para melhorar a

densificacao das regides ricas em alumina, que ficaram aquém do esperado.

Palavras-chave: Materiais com gradacao de funcionalidade (MGF). Gelcasting. Suspensdes

com alto teor de s6lidos. Reologia



ABSTRACT

Functionally Graded Materials (FGM) are those that have variation of properties along
one or more directions. They are an alternative to conventional composites in applications that
have stress gradients (mechanical, thermal, electrical etc.) or when you want to reduce the
negative effects caused by the incompatibility of materials applied directly on each other, in the
case of metals coated with ceramic components . There are several techniques to produce
FGMs, however, most of them result in a discrete gradation in bulky parts which, for many
applications, can be a negative factor since there is an abrupt change of properties between the
layers. The objective of this research study was, therefore, the development of a methodology
to obtain bulky materials with continuous gradation of functionality from the mixture of
particulate systems and consolidation by the gelcasting process. The systems used were
suspensions of stainless steel and alumina, the latter being used with two particle size
distributions to evaluate the effect of this variable on the processing and properties of the
formed material. Such suspensions were optimized for the ideal dispersant concentration and
introduced into a static mixer in a variable proportion through a device composed of syringes,
hoses, stepper motors and spindles controlled by a microcontroller board, so that the suspension
at the mixer outlet was transferred to a mold with a continuous variation of composition. Some
gradation profiles have been defined - along the length of all parts produced or in specific
regions of them. The consolidation of the suspension inside the mold was done through the
gelcasting process, reason why they were prepared with high levels of solid, but with viscosity
compatible with the variable flow system. In order to harmonize the sintering temperatures
between stainless steel and alumina, an additive composed of titanium dioxide (TiO2) and
copper oxide (CuO) was applied in a proportion of 4: 1 by weight. Results of sample dilatometry
before mixing showed the densification of alumina after sintering at 1400 °C. The gradation
formed was macroscopically visible in green body. The analysis of the sintered specimens was
performed by obtaining some properties along its length, such as shrinkage after sintering,
density, apparent porosity and ferromagnetic phase content. The gradation was verified by
observing the variation of these properties along the total length of the samples or in specific
regions planned for gradation. The methodology proved to be viable to produce bulky pieces
with functionality varying continuously along the length, however future studies should be
carried out with to improve the densification of the regions rich in alumina, that were far from

expected.



Keywords: Functionally Graded Materials (FGM). Slurries with high solids content. Rheology
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1 INTRODUCAO

A busca pelo desenvolvimento de novos materiais que atendam varios requisitos ao
mesmo tempo tem sido cada vez mais frequente diante de demandas cada vez mais complexas
das tecnologias atuais. Desde os anos 1960 tem crescido a busca por materiais que sejam mais
duros, resistentes e mais leves para atender diversas aplicagdes, incluindo a industria
aeroespacial, de construcao civil e energia (CHAWLA, 2012). Em situacdes nas quais ha
gradientes de solicitagdes (mecanicas, térmicas, elétricas etc.) ou quando se quer reduzir os
efeitos negativos causados pela incompatibilidade de materiais aplicados diretamente um sobre
o outro, os Materiais com Gradacdo de Funcionalidade (MGF) apresentam-se como uma
alternativa, pois possuem como caracteristica fundamental a mudanga gradual de suas
propriedades mecanicas, térmicas, elétricas etc. ao longo de uma ou mais diregdes, em
decorréncia de alteracdes em sua microestrutura e/ou composi¢do. Isto permite uma melhor
adaptagdo as caracteristicas requeridas por uma aplicagdo especifica e os coloca como possiveis
solucdes de problemas estruturais nas areas aeroespacial, de energia, automotiva, de defesa
entre outras (GOLAK; DOLATA, 2015).

Ha diversas técnicas utilizadas na fabricagdio de materiais com gradagdo de
funcionalidade, que sdo classificadas de acordo com a fase na qual os substratos sdo aplicados,
podendo ser: de fase gasosa; de fase liquida; ou de fase solida (KAWASAKI; WATANABE,
1995). Pode-se produzir gradientes continuos ou discretos, revestimentos e/ou pegas volumosas
dependendo do tipo de processamento empregado. Entretanto, a imensa maioria dessas técnicas
resulta em materiais cuja funcionalidade varia de forma discreta, € ndo continua, em pecas
volumosas resultando em interfaces entre regides com composicdo e/ou microestrutura
ligeiramente diferentes e que se sucedem gradativamente ao longo de uma direcao.
Frequentemente tais materiais tém sido denominados “Materiais com Gradiente de
Funcionalidade”, em uma traducdo equivocada do termo inglés “Functionally Graded
Materials”.

Alguns exemplos de processos de fabricacdo de MGFs em pecas volumosas sdo:
sedimentacao, solidificagcdo direcional, fundi¢cdo centrifuga, colagem de barbotina e metalurgia
do pd (através da compactacao de varias camadas de pos com diferentes materiais). Com
excec¢ao dos métodos solidificagao direcional e fundi¢do centrifuga, os demais produzem pegas
volumosas com uma gradagado discreta. A técnica solidificagdo direcional tem a limitacao de s6

poder ser utilizada em metais ou em ceramicas fundidas para solidificagdo direcional de
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composicdes eutéticas e a fundicdo centrifuga tem o inconveniente de somente produzir pegas
em formato cilindrico.

Um outro método que pode ser usado na fabricagdo de MGFs ¢ o processo gelcasting
(NAEBE; SHIRVANIMOGHADDAM, 2016). Esta técnica de conformagao fluida consiste na
gelificagdo de uma suspensdo com alto teor de s6lidos, apos a moldagem, através da formacao
de uma rede polimérica reticulada através de polimerizacao in situ de mondmeros (XIE et al.,
2012). O hidrogel resultante percola as particulas da suspensao, mantendo-as em suas posicoes,
de modo que esta transforma-se de um fluido viscoso em um so6lido elastico. A pega a verde —
produto obtido apds a secagem, com acabamento superficial e anterior a sinterizagdo (REED,
1995) — tem boa resisténcia mecanica e apresenta-se na forma quase final.

Este processo permite obter pecas com geometria complexa sem a necessidade de
utilizacdo de equipamentos de pressdao com custo relativamente alto, como € o caso daqueles
usados em moldagem por inje¢do (PSIUK et al., 2015). Tem sido empregado também na
fabricacdo de materiais porosos, quando associado a espumacgdo da suspensdo ou em conjunto
com uma fase de sacrificio, na forma de emulsdes (MONTANARO et al., 2019; SEPULVEDA
etal., 2000). Cuidados devem ser tomados quanto aos aspectos reologicos, que resultam de uma
combinagdo de fatores, tais como a estabilizacdo das suspensdes (dispersdo do po),
concentragdo de solidos e distribui¢do de tamanho de particulas. Idealmente, as suspensdes
devem resultar em pecas com a minima porosidade e o melhor acabamento possiveis
(TALLON; FRANKS, 2011).

Embora Naebe e Shirvanimoghaddam (2016) tenham citado o gelcasting como um
processo de obtencdo de Materiais com Gradacao de Funcionalidade através do trabalho
desenvolvido por Park et al. (2008), este ndo produziu uma gradagdo continua e sim discreta a
partir da fabricagdo de materiais por dip-coating utilizando substratos preparados por

gelcasting.

1.1  OBJETIVOS

Com o intuito de aproveitar as caracteristicas dos sistemas particulados em meio liquido
(dispersao, movimentacdo e organizacao espacial de particulas) e a versatilidade da técnica
gelcasting, este trabalho estabeleceu como objetivo principal: desenvolver uma metodologia
que permita a obten¢do de MGFs em pegas volumosas com variagdo continua de funcionalidade
utilizando o gelcasting como técnica de consolidacdo. Esta metodologia baseou-se na variagao

continua da proporcao com que dois sistemas particulados de composigdes distintas, dispersos
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em meio liquido (suspensdes), foram misturados e posteriormente moldados, consolidados e
sinterizados. Para variar de forma controlada a composicdo da mistura de suspensoes,
construiu-se um dispositivo contendo dois motores de passo assistidos por um microcontrolador
(ESP32 Dual Core, Espressif) que, ao acionar de maneira independente um par de fusos
trapezoidais e atuadores, provocaram o deslocamento com velocidades controladas dos
émbolos de seringas contendo as suspensdes. Essas foram injetadas em um misturador estatico
e, apos percorré-lo, foram introduzidas em um molde contendo 10 cavidades prismaticas de
sessdo retangular.

Para avaliar a metodologia e o dispositivo construido, estabeleceram-se alguns perfis de
gradacdo (ao longo de todas as amostras ou em regides especificas delas) e foram selecionados
como sistemas particulados um composto metalico (ago inoxidavel) e outro ceramico
(alumina). Considerando o desafio associado a elevada dissimilaridade entre eles e a
possibilidade de se obter pecas capazes de combinar elevada dureza com boa tenacidade, alguns
objetivos secundarios foram estabelecidos:

a) preparar suspensoes estaveis, com alta concentracdo de sélidos e comportamento

reologico adequado para o processo;

b) identificar e avaliar um sistema de aditivos para reduzir a temperatura de sinterizagdo
da alumina a um nivel compativel com o do aco inoxidavel 17-4PH;

c¢) produzir corpos de prova com variagdo da microestrutura/composi¢do ao longo do
seu comprimento ou em regides especificas utilizando o gelcasting como técnica de
consolidagao;

d) caracterizar algumas propriedades (como retragdo apoOs queima, densidade,
porosidade aparente e interagdo ferromagnética) ao longo das amostras produzidas,
para verificar a hipotese de obtencao de um gradiente continuo de composicao;

e) avaliar o efeito da distribui¢do de tamanho de particulas de um dos componentes
(alumina) sobre o processamento e as propriedades do material obtido.

Nas se¢des a seguir sdo apresentados conceitos relativos aos Materiais com Gradagao

de Funcionalidade, seus métodos de fabricagdo, o processo gelcasting, reologia e estabilizagao
de suspensdes com alto teor de solidos, além do detalhamento da metodologia empregada, seus

resultados, discussdes e perspectivas futuras.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Para melhor compreensao da metodologia e dos conceitos empregados neste estudo, se
faz necessario apresentar uma revisao que aborda, na sequéncia, os seguintes temas: materiais
com gradagdo de funcionalidade (MGF), seus processos de fabricacdo, processo gelcasting e

reologia de suspensoes.

2.1 MATERIAIS COM GRADACAO DE FUNCIONALIDADE (MGF)

Os materiais com gradacdo de funcionalidade (MGF) possuem variagdo gradual de

propriedades ao longo de uma ou mais diregdes (ERDEMIR et al., 2015).

Apesar de sua utilidade ter sido reconhecida em artigos teoricos publicados em 1972
por Bever et al., os processos de fabricacdo de materiais com esta caracteristica eram limitados
até entdo, o que fez com que o inicio de seu desenvolvimento fosse postergado para a década
seguinte (KIEBACK; NEUBRAND; RIDEL, 2003; NAEBE; SHIRVANIMOGHADDAM,
2016). Foi em 1987 no Japao que, devido a um projeto nacional para desenvolvimento de
materiais super-resistentes ao calor para propulsores e estruturas de avides espaciais, o termo
"Material com Gradagao de Funcionalidade" (Functionally Graded Materials) foi inicialmente
empregado (KAWASAKI; WATANABE, 1995). Desde entdo, pesquisas tém sido feitas com

o objetivo de desenvolver metodologias para obtengdo de materiais com estas caracteristicas.

Embora sejam objeto de pesquisas para produgdo de materiais avancados de engenharia,
alguns exemplos de MGFs sdo encontrados na natureza. E o caso dos tecidos de ossos e dentes
de animais (MAHAMOOD et al., 2012). Outro material com gradacdo de funcionalidade
encontrado em estado natural ¢ o bambu. Segundo Gottron, Harries ¢ Xu (2014), hd uma
varia¢ao gradual da densidade de fibras celul6sicas entre a parede interna e a externa dos colmos
que vai de 10% a 15% (parede interna) a cerca de 60% (parede externa). A figura 1 exibe esta
variagao.

As fibras de celulose, as quais conferem resisténcia aos colmos, estdo dispostas em torno
dos feixes vasculares responsaveis pelo transporte de dgua e seiva. Tal configuracdo permitiu
que os bambus evoluissem para resistir as cargas primarias da natureza: seu peso proprio e
cargas laterais devido aos ventos (NOGATA; TAKAHASHI, 1995 apud GOTTRON;
HARRIES; XU, 2014).
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Figura 1 - Estrutura com gradiente de funcionalidade do colmo de bambu.

b) c) d)

Fonte: Autor “adaptado de” Gottron, Harries e Xu, 2014.

Legenda: a) Secdo longitudinal de dois colmos unidos pelo nd; b) segéo transversal do colmo; ¢) segdo da parede
do colmo onde pode ser visto o aumento gradual entre a parede interna e externa de feixes vasculares e, por
consequéncia, de fibras de celulose; d) feixe vascular.

Os materiais com gradag¢do de funcionalidade podem ser projetados para fungdes
especificas através da variagdo gradual da microestrutura e/ou composi¢ao, resultando em uma
modificacdo de propriedades macroscopicas também de maneira gradual em uma ou mais
diregdes pré-determinadas (NAEBE, SHIRVANIMOGHADDAM, 2016).

Desta forma, com a variagdo de suas propriedades mecanicas, térmicas, magnéticas e
elétricas cada regido do material pode ter exatamente as mesmas propriedades que sdao
requeridas para determinada aplicacdo (GOLAK; DOLATA, 2016). Isto pode resultar em um
material mais leve, menos denso (na média) e com a utilizagdo de compostos quimicos somente
nas propor¢des necessarias, o que contribui para a economia de recursos financeiros e
ambientais.

Outras vantagens da utilizagdo dos MGFs sdao: uma distribuicdo suave das tensdes
térmicas, minimizacao ou eliminagao de concentragdo de tensdes e aumento da forca de ligagao
quando comparados aos materiais compositos convencionais formados por diferentes
componentes unidos diretamente (TSUKAMOTO, 2015).

Ha dois tipos de estruturas gradativas: as que sdo continuas e as que sao discretas. No
primeiro caso, a mudanga na composi¢ao e microestrutura varia continuamente com a posi¢ao.
Ja no segundo, a mudanga ocorre de maneira discreta formando uma estrutura em camadas com
interface entre elas (UDUPA; RAO; GANGADHARAN; 2014). A figura 2 exibe um diagrama

esquematico de tais estruturas.
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Figura 2 - Tipos de estruturas gradativas.

Propriedade

Posicdo

=n

Propriedade

Posigdo

Fonte: Autor “adaptado de” Zhang et al.; 2014
Legenda: a) variagdo discreta de composicdo, com o desenvolvimento de interfaces entre camadas com
composicdes ligeiramente diferentes; b) variag@o continua de composigao.

Alguns tipos de gradagdes podem ser desenvolvidos a depender da rota de

processamento utilizada. Gradientes de porosidade, de composi¢do quimica em materiais

monofésicos, de fases e tamanho de graos em materiais multifisicos podem ser obtidos através

de processos de metalurgia do po, por exemplo (KIEBACK; NEUBRAND; RIDEL, 2003).

Quanto as areas de aplicacdo, Mahamood et al. (2012) indicam algumas principais:

a)

b)

d)

aeroespacial: devido a variagdo de propriedades, os MGFs podem resistir a altos
gradientes térmicos, tornando-os adequados para serem utilizados em componentes
de foguetes, estruturas de avides espaciais etc.;

medicina: podem ser desenvolvidos materiais biocompativeis que tenham a
caracteristica de gradiente em sua estrutura para substituir tecidos naturais, como os
de ossos e dentes, por exemplo;

defesa: a capacidade de inibir a propagacdo de trincas ¢ um dos principais recursos
dos materiais com gradagao de funcionalidade, desta forma, podem ser utilizados
em aplicagdes que exijam resisténcia a penetracdo como escudos e coletes a prova
de balas, por exemplo;

energia: podem ser utilizados em dispositivos de conversdo de energia e como
revestimentos protetores de laminas de turbinas a gas devido a capacidade de atuar

como barreira térmica (suavizagao das tensdes térmicas);
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e) optoeletronica: em materiais com indice de refragdo graduados e em discos de
armazenamento magnético de midia;
f) outras aplicacdes: revestimentos de ferramentas de corte, componentes de motores

de automoveis, trocadores de calor, sensores, reatores nucleares etc.

A figura 3 exibe um exemplo de aplicagdo na area automotiva correspondente ao
desenvolvimento de anéis de pistao com variagao gradual de refor¢o entre as paredes internas

€ externas.

Figura 3 — Variacao das tensdes ao longo da se¢do transversal de um anel de pistao e a mudanga
gradual da propor¢do do reforco de nanotubos de carbono (CNTs) entre a regido de minima e
maxima tensoes.
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Fonte: Autor “adaptado de” Carvalho et al., 2015.

Segundo Carvalho et al. (2015), para desempenhar adequadamente seu papel, os anéis
de pistdo dos motores de combustiao devem ter algumas propriedades fundamentais tais como:
alto modulo de elasticidade, alta resisténcia ao desgaste na superficie em contato com a parede
do cilindro, alta resisténcia a fadiga e habilidade para reter 6leo no ponto morto baixo e no alto.
O processo convencional para se obter pecas com estas caracteristicas € composto pela jungao
de materiais cerdmicos e metalicos, porém, devido a diferenga dos coeficientes de expansao
térmica, ocorre delaminag¢do do revestimento quando submetido a altas temperaturas. Para
resolver este problema, a solugdo proposta foi a de desenvolver anéis com diferentes
propriedades ao longo da secdo através da variacao gradual da quantidade de reforgo que, neste

caso, foi composto de nanotubos de carbono (CNTs) em uma matriz de liga de Al-Si.
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2.2 PROCESSOS DE FABRICACAO DE MATERIAIS COM GRADACAO DE
FUNCIONALIDADE

Ap0s a publicagdo do primeiro artigo sobre fabricagdo de materiais com gradagdo de
funcionalidade em 1987, varios outros estudos foram realizados a respeito deste tema com o
intuito de aperfeigoar metodologias que proporcionassem a obten¢do de gradagdo em
revestimentos (coatings) ou em pegas volumosas (bulks) (KAWASAKI; WATANABE, 1995).

Segundo Kieback, Neubrand e Ridel (2003), Naebe e Shirvanimoghaddam (2016),
independentemente do processo empregado, hd duas etapas para a produ¢ao de materiais com
gradagdo de funcionalidade. A primeira ¢ a gradagdo, que corresponde a obten¢do de uma
estrutura gradualmente heterogénea. Ja o segundo passo ¢ a consolidagdo desta estrutura, que
normalmente consiste na secagem e sinterizacao ou solidificagao.

De uma maneira geral, os métodos para fabricacdo de MGFs sdo classificados em trés
categorias: processos gasosos, liquidos e solidos (KAWASAKI; WATANABE, 1995). Alguns
destes processos podem ter como produtos revestimentos (coatings) ou pecas volumétricas
(bulks) e, em ambos os casos, produzir gradientes discretos ou continuos.

Recentemente, tem surgido trabalhos que apontam para uma nova classificacdo de
métodos de fabricacdo de MGFs. Trata-se da Manufatura Aditiva que consiste na seletiva
deposicdo de camadas individuais de um unico ou de varios materiais com possibilidade de
controle local de composic¢ao e microestrutura (ZHANG et al., 2019).

A seguir sao apresentados alguns destes métodos classificados de acordo com a fase na

qual ocorre o processamento.

2.2.1 Processos de fase gasosa

Segundo Kawasaki e Watanabe (1995), os processos gasosos sdo caracterizados pelo
controle das taxas de fluxo de gases e/ou temperatura, que pode produzir filmes ou placas com
gradientes de funcionalidade.

E o caso da Deposi¢do Quimica a Vapor (CVD - chemical vapor deposition). Tal
método consiste na deposicao de materiais através de uma fonte de gases - normalmente obtidos
de brometos, hidretos e cloretos - usando diversas fontes de energia tais como: calor, plasma
ou luz. Através da mudanga da temperatura em que ocorre a deposicao, da pressao dos gases,
de suas proporcdes e vazdes pode-se obter um gradiente de composi¢ao desejado cuja espessura

maxima pode atingir at¢ 10 mm (HIRAI 1995).
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Outro processo de fase gasosa € o thermal spray, que consiste na formacdo de um
revestimento através da aspersao de particulas fundidas cuja composicao varia entre a camada
mais interna (substrato) e a mais externa (interface com o meio ambiente). Os materiais - na
forma de pods, varetas ou arames - sdo introduzidos em uma chama de combustdo ou plasma e
acelerados em direcdo ao substrato sofrendo fusdo durante este percurso. Ao colidirem com o
substrato, sofrem achatamento e rapida solidificacdo formando um depoésito de materiais
através de sucessivas colisdes. Ao se controlar as propor¢oes dos materiais empregados pode-
se variar a composi¢do da camada formando um MGF (SAMPATH et al., 1995). A figura 4

ilustra tal processo.

Figura 4 — Esquema geral do processo thermal spray.
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Material a ser Fusdo do material a fundidas sofrem Colisdo das particulas Formagdo do
depositado ser depositado aceleragdo no substrato revestimento

Fonte: Autor “adaptado de” Flame Spray Technologies, 2018.

2.2.2 Processos de fase solida

A principal técnica de fabricagao de MGFs através da fase solida ¢ a metalurgia do po
(MP). Basicamente, ela consiste na combinagdo de pdés de materiais de acordo com uma
formulagdo desejada seguida da distribuicdo espacial destas misturas para formar o gradiente
com as posteriores etapas de compactacgao e sinterizacio (MAHAMOOQOD et al., 2012).

Corpos a verde com estrutura gradativa discreta podem ser obtidos facilmente através
da compactacdo a seco de camadas de pds com diferentes composicdes (NAEBE;
SHIRVANIMOGHADDAM, 2016). Segundo Kieback, Neubrand e Riedel (2003), este
processo apresenta algumas desvantagens tais como:

a) mudancas discretas;

b) nuamero limitado de camadas;

c) aespessura das camadas individuais normalmente ndo pode ser inferior a I mm;

d) processo descontinuo de fabricagdo resultando em menor produtividade.


https://www.fst.nl/about/thermal-spray-process-what-is-thermal-spray/
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Estruturas gradativas continuas podem ser produzidas por processos de conformagdo que
utilizam aspersdo de pos (spray forming process), porém somente para estruturas de pouca
espessura, ou por centrifugacdo, que forma gradientes continuos pela diferenga de densidade
das particulas ao serem submetidas a um molde rotativo. Este ltimo s6 ¢ aplicado para formar
pecas de formato cilindrico (NAEBE; SHIRVANIMOGHADDAM, 2016; KIEBACK;
NEUBRAND; RIDEL, 2003).

2.2.3 Processos de fase liquida

Os processos aqui considerados como sendo de fase liquida sdo aqueles onde os
materiais estdo em estado fundido ou em suspensdes. Alguns processos que utilizam esta fase
como rota de processamento para obtencdo de materiais com gradacdao de funcionalidade sao

descritos a seguir.

2.2.3.1 Sedimentacdo

Diaz et al. (2000) demonstrou ser possivel obter um material com gradagdo de
funcionalidade a partir da diferenca de taxas de sedimentacdo de particulas de pos presentes em
meio liquido e do controle de dispersdo do sistema. Tais diferencas se devem a caracteristicas
tais como: densidade, forma e tamanho das particulas. Neste caso, ¢ possivel trabalhar com
particulas de diferentes composi¢des, resultando em um gradiente de composi¢do, ou com um
sistema homogéneo, no qual apenas o tamanho das particulas varie, levando a um gradiente de

estrutura.

2.2.3.2 Solidificacao direcional

Através da aplicagao de um gradiente térmico controlado durante a solidificagdo, pode-
se obter diferentes tamanhos de grdos ao longo de uma determinada dire¢do, conferindo ao
material uma caracteristica de gradacdo estrutural (NAEBE; SHIRVANIMOGHADDAM,
2016).

2.2.3.3 Fundicdo centrifuga

Para producao de MGFs utilizado em pecas cilindricas cuja gradagdo desejada seja na

dire¢do radial e os componentes tenham diferencas de densidade, pode-se recorrer a técnica
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conhecida como fundi¢do centrifuga. Neste processo, um dos materiais (refor¢o) ¢ misturado
em um metal fundido (NAEBE; SHIRVANIMOGHADDAM, 2016). Através das forcas
gravitacional e centrifuga, ocorre segregacao das particulas de reforco e do liquido resultando
em um gradiente de composi¢do radial mantido com o posterior controle do processo de

solidificacdo (ARSHA et al., 2015). A figura 5 ilustra este processo.

Figura 5 - Produgdo de MGFs tubulares através de fundicao centrifuga.

Recipiente de J5/
enirada do /
material

Rotagio do molde

MGF tubular obtido por centrifugal casting
Molde poroso

Fonte: Autor “adaptado de Naebe, Shirvanimoghaddam, 2016.
Legenda: a rotagdo do molde somada as diferengas de densidade entre os materiais produz uma variagdo de
composicao na se¢ao transversal.

2.2.3.4 Slip Casting (colagem de barbotina)

O slip casting (colagem de barbotina) ¢ um processo de conformagdo ceramica
tradicional, que consiste em verter uma suspensao em um molde poroso preenchendo-o. Através
da suc¢ao da dgua contida na suspensao por meio das forcas de capilaridade presentes nos poros
do molde, ocorre concentragdo e coagulacdo de particulas na regido proxima a superficie do
molde (REED, 1995). Como resultado, obtém-se pegas com a geometria interna do molde.

Algumas variagdes deste método incluem a aplicagdo de pressao na suspensdo, vacuo
no molde, ou centrifugagdo para aumentar a taxa de conformagdo. Segundo Moreno (2012), ¢
possivel obter estruturas com gradacdo de funcionalidade utilizando este método de forma
sequencial. Vertendo suspensdes com diferentes composicdes ¢ conhecendo as taxas de
formagdo da parede de cada uma delas, pode-se obter estruturas laminadas ou graduadas

conforme pode ser visto na figura 6.
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Figura 6 - Obteng¢do de estruturas laminadas ou com variag@o de funcionalidade por
meio de slip casting

\ Estrutura laminada

MGF com variacio
discreta de estrutura

Fonte: Autor “adaptado de” Moreno, 2012

Legenda: Dependendo do método empregado pode-se obter: estruturas laminadas, se suspensdes com
composicdes diferentes forem vertidas de maneira intercalada e repetitiva; ou estruturas com variagdo
gradual de funcionalidade, se diversas suspensdes com composigdes diferentes forem vertidas de maneira
sequencial e ndo repetitiva.

2.2.3.5 Tape Casting (colagem de fitas)

Segundo Reed (1995), este processo consiste na formacao de fitas finas obtidas a partir
de suspensdes concentradas contendo ligantes e plastificantes. As fitas sao formadas quando a
suspensdo concentrada ¢ transportada através de uma base rolante passando sob uma lamina
que reduz sua secdo transversal até¢ uma determinada espessura. Também pode-se formar folhas
vertendo a suspensdo em uma superficie plana e fazendo a lamina deslizar sobre a suspensao
espalhando-a até formar uma fina camada. O produto a verde ¢ flexivel e apresenta uma
superficie lisa. Yeo, Jung e Choi (1998) demonstraram ser possivel obter materiais com
gradacdo de funcionalidade através da sobreposi¢do de camadas de diferentes composicdes

obtidas por tape casting (colagem de fitas).

2.2.3.6 Gelcasting

O gelcasting consiste em uma técnica de conformagdo liquida, que utiliza o
processamento coloidal, com o qual pecas proximas ao formato final podem ser obtidas por
meio da polimerizacdo in situ de mondmeros em suspensdes com alto teor de solidos (XIE et

al.,2012). A rede polimérica resultante apresenta alta densidade de ligacdes cruzadas, mantendo
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a forma da peca sem remoc¢ao de liquido, além de atuar como fase ligante, proporcionando boa
resisténcia mecanica a verde (MORISSETTE; LEWIS, 2000).

Este tipo de conformacgdo foi primeiro desenvolvido nos anos 1990s no Grupo de
Processamento Ceramico da Divisdo Metal e Ceramica do Oak Ridge National Laboratory
(ORNL) em Oak Ridge, Estados Unidos (YANG; YU; HUANG, 2011). Embora inicialmente
tenha sido concebido para materiais ceramicos, pesquisas posteriores aplicaram esta técnica
também na metalurgia do pd, como uma alternativa a rotas convencionais de conformagao, tais
como a prensagem uniaxial, que possui como desvantagens principais o gradiente de densidade
e a limitagdo de geometrias para fabricacdo de pecas (SANTOS et al., 2007).

Segundo Tallon e Franks (2011), o processo de gelcasting pode ser classificado através
de diferentes critérios, principalmente: pela natureza dos mondmeros (baseados em acrilamida
ou seus derivados, polissacarideos ou outros), pelo tipo de solvente (aquoso ou ndo-aquoso) e
pelo mecanismo de gelificagdo que pode ser induzido quimicamente ou termicamente.

Montanaro et al. (2019) apontam que, desde os estudos publicados nos anos 1990s, o
interesse a respeito deste tema tem crescido, principalmente devido as vantagens desta técnica
de processamento, dentre as quais destacam-se:

a) versatilidade: apesar de ter sido utilizada para produzir pecas com elevada

densidade, tem sido utilizada para produzir pegas porosas;

b) capacidade de produzir pe¢as com geometria complexa;

c) facilidade de implantagdo: pode ser usada para produ¢do em massa;

d) alta resisténcia a verde: resisténcia a tragdo acima de 3 MPa podem ser obtidas,

garantindo inclusive boa usinabilidade a verde;

e) baixo conteudo de material organico e facil remocgao de ligante durante a queima;

f) alta homogeneidade de propriedades do material.

Entretanto, apesar das vantagens listadas anteriormente, Yang, Jualing e Huang (2011),
ressaltam que a gelificagdo e secagem podem induzir tensdes internas e microtrincas no corpo
verde, com influéncia na confiabilidade da pega final. Deve-se levar em consideragdo que,
quanto maior a pega, mais prejudicial sera o efeito de tensdes residuais.

Os aspectos reologicos e de dispersao também devem ser considerados para que se
tenham suspensdes com baixa viscosidade e sem formagdo de agregados.

Segundo Tallon e Franks (2011), o processo para obtencdo de pecas através de
gelcasting ¢ composto das seguintes etapas (que também podem ser vistas na figura 7):

a) obtengdo da solugdo de monomeros: mondmeros sao adicionados ao solvente;

b) inclusao dos pos e dispersante;
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¢) mistura e remogao de bolhas de ar;

d) aplicagdo de catalizador e iniciador;

e) moldagem: a suspensao ¢ vertida no molde;

f) gelificacdo: a polimerizagdo e formacdo de ligacdes cruzadas resultam em um
hidrogel com estrutura reticulada tridimensional;

g) desmoldagem;

h) secagem, usinagem (se necessario) e sinterizagao.

Figura 7 — Etapas do processo gelcasting e esquema representativo da etapa de
gelificagdo.
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Fonte: Tallon e Franks, 2011.

Legenda: a) etapas do processo gelcasting. O material em p6 ¢ inserido em uma solugdo de
mondmeros contendo também dispersante. O sistema ¢ entdo misturado e ha remog¢ao do ar. Em
seguida, o molde ¢ preenchido e, apds certo tempo, ocorre a gelificacdo, com posterior
desmoldagem. A peca a verde ¢é secada (ocorre pirdlise do polimero formado) e sinterizada dando
origem ao produto final. b) representacdo esquematica do processo de gelificagdo. Apos aplicacdo
do iniciador e catalisador, cadeias poliméricas com liga¢des cruzadas comegam a ser formadas
dando origem aos microgels. Apods certo tempo, os microgels evoluem para estruturas
tridimensionais rigidas de modo a manter as posi¢des das particulas do pd em posicdes fixas
resultando na peca a verde.

Como relatado anteriormente, apesar de ser uma técnica inicialmente empregada em
materiais cerdmicos, o gelcasting também passou a ser utilizado em materiais metalicos.

Segundo Janney (1996) h4 vantagens e desvantagens no uso de po6s metélicos quando
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comparados aos pos cerdmicos. Uma das vantagens ¢ que, devido ao tamanho maior das
particulas de pd, ¢ mais facil dispersa-las do que as de tamanho menor (particulas ceramicas)
ja que possuem menor energia superficial e estdo menos suscetiveis as forcas coloidais (de Van
der Waals e eletrostaticas). Outra vantagem ¢ o maior tamanho dos poros na peca a verde que
proporciona maiores taxas de secagem e menores tensdes capilares. As desvantagens sdo:
devido a maior densidade, os p6s metalicos tendem a sedimentar na suspensao; as pegas obtidas
por este método sdo mais suscetiveis a sofrerem empenamentos ja que sdo mais pesadas.

Segundo Santos et al. (2007), é possivel produzir corpos a verde obtidos de p6s de ago
inoxidavel através do gelcasting apesar de defeitos no acabamento superficial devido a
tendéncia a formacao de espuma ocasionada por compostos organicos usualmente aplicados na
metalurgia do po. O uso de pds isentos de aditivos de processamento, neste caso, pode
minimizar a tendéncia a formag¢ao de bolhas.

Por se tratar de uma técnica de processamento coloidal, o gelcasting deve sempre
comegar pela preparagdo de uma suspensao bem dispersa e com baixa viscosidade para permitir
o correto preenchimento do molde e evitar a formacao de aglomerados de particulas as quais
afetam a densidade e a microestrutura dos compactos a verde. Todos os aditivos necessarios
(mondmeros, ligantes, surfactantes, dispersantes, iniciadores etc.) devem ser otimizados em
termos reologicos antes da etapa de gelificacio (TALLON; FRANKS, 2011). Desta forma, a

estabilizacdo e a reologia da suspensdo sdo alguns dos principais pardmetros do processo.

2.3 REOLOGIA DE SUSPENSOES E DISPERSAO

Como dito na se¢do anterior, a estabilizagcdo (dispersdo) e os aspectos reologicos da
suspensao sdao alguns pontos fundamentais a serem considerados antes da gelificagdo, pois
interferem tanto no acabamento e densificacdo da peca final quanto nas etapas de
processamento que dependam de fluidez da suspensdo, como por exemplo: bombeamento ou
preenchimento do molde.

Desta forma, a seguir serdo apresentados conceitos fundamentais relativos ao
comportamento reologico de fluidos que podem ser estendidos aqueles de sistemas particulados
em meio liquido (suspensoes).

Segundo Pandolfelli et al. (2000), o comportamento reoldgico dos materiais ¢
normalmente descrito em funcdo da relagdo entre a tensdo aplicada e a correspondente taxa de
deformacao ou cisalhamento. H4 alguns modelos que representam matematicamente o

comportamento dos fluidos do ponto de vista reologico. A equagdo matematica que relaciona



30

estas duas varidveis ¢ conhecida como equacdo de fluxo e a representacdo grafica
correspondente ¢ denominada curva de fluxo (MACHADO, 2002). A figura 8 representa curvas

de fluxo para alguns tipos de fluidos.

Figura 8 - Curvas de fluxo de alguns tipos de fluidos.
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Taxa de cisalhamento (s )

Fonte: Autor “adaptado de” Moreno, 2012.

Um parametro reologico que relaciona as taxas de deformagdo (y) as tensdes (7) de
cisalhamento ¢ a viscosidade (). Do ponto de vista fisico, ela pode ser interpretada como uma
medida da coesdo entre as laminas adjacentes de um fluido, sendo sua principal propriedade
reologica ja que indica sua facilidade em escoar continuamente sob a a¢do de uma tensdo de
cisalhamento externa (PANDOLFELLI et al., 2000).

Os fluidos que possuem viscosidade constante, independentemente da taxa de
cisalhamento empregada, sdo classificados como Newtonianos. Ja aqueles nos quais ocorre
variagdo da viscosidade quando se altera a taxa de cisalhamento sao conhecidos como Nao-
Newtonianos (EVERETT, 1988). No caso dos fluidos Newtonianos, a curva de fluxo ¢ uma

reta partindo da origem e a equagdo de fluxo correspondente ¢:

T=n-y (1)

O comportamento dos fluidos Nao-Newtonianos que apresentam aumento da
viscosidade com o aumento da taxa de cisalhamento € conhecido como dilatante. Ja aqueles
que apresentam reducdo da viscosidade com o acréscimo da taxa de deformag@o sdo chamados

de pseudoplésticos (MACHADO, 2002). Em ambos os casos a equacdo de fluxo pode ser
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descrita pela lei de poténcias (2), também conhecida como modelo de Ostwald de Waale, onde
k ¢ denominado indice de consisténcia — representa o grau de resisténcia do fluido durante o
escoamento - e n € o indice comportamento ou de fluxo que indica o afastamento do fluido do
modelo Newtoniano (MACHADO, 2002). Neste caso, a viscosidade passa a ser chamada de

viscosidade aparente, ja que para cada taxa de cisalhamento, assume um valor diferente.
T=k({)" ()

Para os fluidos que exibem comportamento dilatante, n possui valor superior a 1. J& para
o comportamento pseudoplastico, o valor de n ¢ maior que 0 e menor que 1 (REED, 1995).

Alguns sistemas fluidos podem apresentar uma resisténcia ao inicio do escoamento sob
determinados niveis de tensdo. Neste caso, ¢ necessario atingir um valor minimo de tensao de
cisalhamento para que o escoamento se inicie. Esta tensdo, denominada tensdo de escoamento,
pode ter sua origem na aglomeragdo de particulas presentes no sistema, de modo a formar uma
estrutura tridimensional rigida de particulas ao longo de toda suspensdo (PANDOLFELLI et
al., 2000). Tal comportamento pode ser descrito matematicamente acrescentando-se uma tensao
de escoamento (7o) as equagdes 1 e 2, resultando nas equagdes (3) e (4), também conhecidas

como modelo de Bingham e Herschell-Buckley, respectivamente (MACHADO, 2002).

T=7To+7ny (3)
T=190+ k@) 4)

Para alguns sistemas, as propriedades reoldgicas ndo somente variam com as taxas de
cisalhamento aplicadas, mas também com o tempo ou com o histérico de cisalhamento sofrido
(REED, 1995). Quando a viscosidade aparente de um fluido sob cisalhamento constante
diminui com o tempo, o comportamento € classificado como tixotropico (PANDOLFELLI et
al., 2000). Ele ¢ caracteristico ndo s6 de suspensodes cujas particulas tendem a se orientar
espacialmente na dire¢do do fluxo, mas também daquelas que exibem uma interacdo entre
particulas relacionadas ao tempo, como aquelas cujas as ligagdes levam a criacdo de uma
estrutura tridimensional em repouso (estado de gel) que, com a aplicacao de cisalhamento, tende
a ser rompida diminuindo as tensdes de cisalhamento e viscosidade (MACHADO, 2002). A
figura 9 exibe o comportamento de tais fluidos em relacdo a tensdo de escoamento a) e a
viscosidade aparente b). Segundo Schramm (2000), a 4rea entre as curvas superior e inferior

representa a magnitude da tixotropia.



32

J& os fluidos cuja viscosidade aumenta com o tempo de cisalhamento sdo conhecidos
como reopéticos. Esse comportamento ¢ raro podendo surgir quando a agitacdo melhora a

ligacdo entre as unidades estruturais da suspensao (REED, 1995).

Figura 9 - Representagdo grafica do comportamento tixotropico

Viscosidade

Tensdo de Cisalhamento

Taxa de cisalhamento Taxa de cisalhamento

a) b)

Fonte: Autor “adaptado de” Schramm, 2000.

Segundo Pandolfelli et al. (2000), em relagdo as suspensdes com elevada concentragao
de solidos e na presenga de dispersantes, os principais fatores que afetam sua viscosidade sdo:
a) concentragdo volumétrica de solidos;
b) caracteristicas do meio liquido (viscosidade, densidade etc.);
c) temperatura;
d) caracteristicas fisicas das particulas, tais como:
- distribui¢do granulométrica;
- densidade;
- formato;
- area superficial;
- rugosidade superficial etc.
e) tipo de interagdo entre as particulas;
f) concentracao de moléculas dispersantes no meio liquido;
g) peso molecular e conformagdo espacial da molécula de dispersante;
h) espessura da camada de moléculas de dispersante adsorvidas em torno das

particulas.
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Obter suspensdes estabilizadas (bem dispersas) ¢ uma das etapas de varios processos
ceramicos, pois a eliminacdo de aglomerados de particulas pode trazer beneficios relacionados
areologia (menores valores de viscosidade facilitam os processos de transporte e conformagao)
e as caracteristicas dos produtos conformados e sinterizados ja que o estado de aglomeracao
das particulas rege a compactacdo dos produtos a verde e consequentemente daqueles
sinterizados (PANDOLFELLI et al., 2000).

Segundo Moreno (2012), a estabilidade da dispersao de particulas em meio liquido ¢
determinada pela interagdo entre as mesmas a medida que se aproximam umas das outras. Esta
interagdo ¢ regida pelas forgas de atracdo e repulsdo sendo a primeira delas conhecida como
forcas de Van de Waals (REED, 1995). Se as forgas de atra¢do superarem as de repulsdo,
agregados serdo formados e a suspensdo ndo sera estabilizada (MORENO, 2012).

Portanto, para se obter suspensodes dispersas, as forgas de repulsdo devem superar as de
atracdo o que pode ser conseguido, segundo Pandolfelli et al. (2000), através de alguns
mecanismos Vistos a seguir:

a) eletrostatico: desenvolvimento de cargas elétricas nas particulas devido a interagao

da superficie com o meio liquido;

b) estérico: impedimento mecanico da aproximacao de particulas através da adsor¢ao

superficial de polimeros de cadeias longas;

c) eletroestérico: soma dos efeitos eletrostatico e estérico proveniente da adsor¢ao de

moléculas com grupos ionizaveis ou polieletrolitos na superficie das particulas.
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3 MATERIAIS E METODOS

Esta secdao aborda os materiais utilizados e a metodologia empregada para obtencao dos
materiais com variagdo continua de funcionalidade utilizando gelcasting como técnica de

conformagao.

3.1 MATERIAIS

Para a preparagao das suspensdes, foram selecionados um tipo de p6 metalico e dois de
material cerdmico com e sem aditivos que serdo descritos posteriormente. O pd metalico
utilizado foi o ago inoxidavel 17-4PH 10F (Dso = 6,00 um) fornecido pela Sumitomo, Japao e
os materiais ceramicos foram duas aluminas: CT 3000 SG (area superficial especifica de 7,5
m?/g, segundo o fabricante) e CL 370 (4rea superficial especifica de 3,0 m?/g, segundo o
fabricante), ambas fornecidas pela Almatis, Alemanha. A escolha de tais materiais pertencentes
as classes metalica e ceramica pode ser justificada tecnicamente ¢ comercialmente ja que a
combinagdo das propriedades destes tipos de materiais em uma mesma peca ¢ algo desejado
em diversas aplicagdes que requerem elevada dureza e resisténcia a abrasdo aliadas a alta
tenacidade, por exemplo. J& de uma maneira especifica, além da diferenca de propriedades
mecanicas (como tenacidade, dureza e resisténcia a abrasdo), o emprego destes materiais ¢
justificado pelo excelente contraste visual, pela diferenca significativa de densidade e pela
diferenca de propriedades magnéticas entre os componentes, o que favorece a verificagdao da
formacao do gradiente.

Justifica-se a escolha de dois tipos de alumina pela diferenca de distribuicao de
tamanhos de particulas (Dso = 0,50 um para a CT 3000 SG e Dso = 2,50 um para a CL 370),
que conferem as suspensdes preparadas com estes materiais diferentes caracteristicas
reoldgicas, além de comportarem-se de forma diferente durante a sinterizagdo. Isto permite
verificar como estes fatores podem impactar as etapas de processamento, a mistura com a
suspensao de ago e as caracteristicas das pegas produzidas, indicando, desta forma, quais sao
as propriedades desejaveis das suspensdes para um melhor desempenho da metodologia
empregada neste estudo.

Com o objetivo de reduzir a temperatura de sinterizagdo das aluminas a niveis
compativeis com a do ago inoxidavel, foi utilizado aditivo especifico composto por didxido de

titanio (Ti02) e 6xido de cobre (CuO) em uma propor¢do de 4:1 em peso. Este sistema foi
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definido com base no trabalho desenvolvido por Li et al. (2017) que descreve os efeitos de
adicao destes materiais na reducdo da temperatura de sinterizacao da alumina.

Posteriormente serdo apresentados dados de um estudo desenvolvido para reducao da
temperatura de sinterizacdo das aluminas utilizadas neste trabalho através da dilatometria de
amostras sinterizadas ao ar e a vacuo, além das medidas de densidade e porosidade aparente.
Algumas amostras com alumina CL 370 foram moldadas anteriormente a este estudo, portanto
nao possuem estes aditivos.

A figura 10 ilustra as suspensdes formadas e os respectivos sistemas obtidos.

Figura 10 - Composicao dos sistemas obtidos dos sistemas particulados em
meio liquido

Suspensdo de .
+ alumina CL-370 | == SR
e |
Suspensao de
+ alumina CL-370 | Sistema B
+ aditivo IR
Suspensdo de
+ alumina CT-3000 — Sistema C
+ aditivo ]

Fonte: Autor

A formulagdo da solucdo de mondmeros encontra-se no quadro Ol. Os materiais
utilizados e suas respectivas propor¢des na preparacio das suspensdes de ago inoxidavel 17-
4PH, de alumina CL 370 sem aditivo, de alumina CL 370 com aditivo e de alumina CT 3000
com aditivo estdo descritos no quadro 2. Todos os reagentes quimicos sdo da marca Sigma-
Aldrich, com excec¢do das aluminas e do ago inoxidavel mencionados anteriormente, além do

dispersante a base de poliacrilato de sodio (Acumer 9400, Dow).

Quadro 1 - Formulagdo da solu¢do de mondmeros

Solucio de Mondmeros Quantidade (%op.)
Agua destilada 507682 | 80
Metacrilamida (MAM) 71,862 | 11,32
Hidroximetilacrilamida (HMAM) | 4890¢ | 7.71
Metileno bis-acrilamida (MBAM) | 6,16 g 0,97

Fonte: Autor
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Quadro 2 - Materiais e suas propor¢des para obten¢do das suspensdes de ago e aluminas

17-4PH CL370 CL370+adit. CT3000+adit.
o, 0 () )
Quant. ( /0;’01' Quant. ( A’;Ol' Quant. ( /0;’01' Quant. ( A);Ol'
Volume da suspensio (ml) 120 100
Solucdo de Monomeros (ml) 53,6 4477 52,3 437 524 437 52,3 43,6
Dispersante 0,39 ml 0,33 0,40 ml 0,33 0,40 ml 0,33 2,88 ml 24
. (5148 g)
Aco inox17-4PH 10 F 66 ml 55
Tetrametile tilenodiamina
~81 ul - ~52ul - ~52ul - ~54 ul -
(TEMED) a : . K
Persulfato de aménio (APS) (17
~2 1 - ~234 - ~234 ul - ~244 ul -
p%, solugio aquosa) 769 1 3 3 a
. (265,44 g) (258,83 g) (257,31g)
Alumina (CL-370 ou CT3000SG) 672 ml 56 672 ml 56 648 ml 54
Diéxido de Titanio (TiO2) 640 g 6,18 ¢g
Oxido de Cobre (CuO) 1,60 g 154 g

Fonte: Autor

3.2 METODOLOGIA

Foram produzidas amostras de formato prismatico com secao retangular de dimensdes
(7 x 10 x 110) mm obtidas através da mistura de uma suspensido concentrada de alumina
(CT3000 SG, CL370 ou CL370 com aditivo) e uma de ago inoxidavel, por meio de um sistema
de mistura com vazao varidvel desenvolvido para este trabalho, seguida da consolidagao por
gelcasting e sinterizagdo em forno a vacuo.

Os pos das aluminas e do aco inoxidavel foram caracterizados utilizando a distribui¢ao
do tamanho de particulas a partir da técnica de difra¢do a laser. Este dado ¢ importante para
auxiliar na previsao do comportamento reoldgico de cada suspensdo e do empacotamento das
particulas ap0s a sinterizagao.

Com o objetivo de otimizar as propriedades reologicas das suspensdes por meio da
reducdo de suas tensdes de cisalhamento e viscosidade, foram preparadas suspensdes com
diferentes concentragdes de dispersante. Cada uma destas suspensdes foi submetida a um
viscosimetro com o qual foram obtidas as tensdes de escoamento e viscosidade para uma faixa
de taxa de cisalhamento a fim de determinar a concentracao de dispersante mais adequada para
otimizar as propriedades reologicas.

Foram feitas dilatometrias e medi¢des de densidade e porosidade aparente de amostras-
base — aqui definidas como aquelas obtidas de suspensdes antes da mistura — através do

Principio de Arquimedes a fim de analisar os efeitos da aplicacdo de aditivos na alumina, a
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retragdo apds queima, a densidade e porosidade aparente de cada sistema, inclusive daquele
formado pelo ago inoxidavel.

As amostras foram sinterizadas a 1280 °C em forno a vacuo. A variagao da
composi¢ao/microestrutura ao longo do comprimento foi evidenciada visualmente nas amostras
a verde e a partir de medidas de retracdo apds queima em secdes especificas, do percentual de
fase ferromagnética presente, da densidade e porosidade aparente de regides extraidas ao longo
do comprimento das amostras.

A seguir sdo detalhados tais procedimentos.

3.2.1 Caracterizacao dos pos através da distribuicio do tamanho de particulas

Os pds das aluminas e do aco inoxidavel foram caracterizados quanto as suas
distribui¢des do tamanho de particulas utilizando a técnica de difragdo a laser por via liquida
(Microtrac Bluewave, EUA). Empregou-se cerca de 30 ul de solugdo aquosa (50% em peso) de
poliacrilato de s6dio (ACUMER 9400, Dow) como dispersante e aplicou-se 2 minutos de
ultrassom, para auxiliar mecanicamente na dispersdo das particulas, antes de iniciar o
procedimento de medida. O ajuste da concentragdo de solidos foi feito automaticamente pelo

equipamento.

3.2.2 Otimizac¢ao da concentracio de dispersante

Foram preparadas 7 suspensdes de aco inoxidavel 17-4PH 10F e 7 de alumina CT 3000
SG cada uma delas com uma concentragcdo (em relagdo a massa do pd) de dispersante diferente.
Nao houve necessidade de realizar este procedimento para a alumina CL 370 por ja ter seu
comportamento reologico conhecido com baixa viscosidade utilizando a concentracao de 0,2%
de dispersante em relagdo a massa do pd. No quadro 3, sdo encontradas as concentragdes

utilizadas para as suspensdes de aco inoxidavel (17-4PH 10 F) e de alumina CT 3000 SG.
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Quadro 3 - Concentragdes utilizadas nas suspensoes de ago inoxidavel e alumina CT
3000 SG

Identificacao das ameostras

17-4PH 10F 1A 2A 3A 4A S5A 6A TA

Concentracao de dispersante | 0,02% 0,03% 0,05% 0,08% 0,10% 0.,20% 0,30%

Identificacao das amostras

CT-3000 SG 1B 2B 3B 4B 5B 6B B

Concentracio de dispersante | 0,60% 0,80% 1,00% 1,30% 1,60% 1,90% 2,60%

Fonte: Autor

As suspensdes foram caracterizadas em um viscosimetro Brookfield DV-I1+ Pro com o
qual foram extraidas medidas de tensdo de cisalhamento e viscosidade em fun¢do da taxa de

cisalhamento.

3.2.3 Preparacio das suspensoes

Apo6s a dosagem dos materiais segundo as proporgdes vistas na subsecdo “Materiais”,
as suspensdes foram preparadas através da adicdo gradual dos poés em uma solucdo de
mondmeros (MBAM, HMAM e MAM) com agitacdo através de uma espatula. O dispersante
(ACUMER 9400) foi inserido no sistema nesta etapa aqui chamada de pré-mistura.

Na sequéncia da pré-mistura, realizada de forma manual através de espatula, as
suspensdes foram desaglomeradas individualmente sob alta taxa de cisalhamento, utilizando
um agitador mecanico do tipo rotor-estator (Silverson L5M) e rotacdo ajustada para cerca de
5000 RPM, exceto para um dos lotes em que a suspensdo de alumina CT 3000 SG com aditivo
foi inserida em moinho de bolas com o objetivo de melhorar a mistura e a desaglomeragdo das
particulas. No entanto, esta estratégia se mostrou ineficaz, pois, como sera visto na se¢ao
“RESULTADOS e DISCUSSOES”, a suspensio ficou anormalmente mais viscosa impactando
os processos de mistura no misturador estatico e o preenchimento do molde.

O catalisador (TMED) e o iniciador (APS) foram adicionados na etapa imediatamente
anterior ao preenchimento das seringas para evitar que a gelificagdo se iniciasse antes do

preenchimento do molde. A figura 11 exibe uma imagem das duas suspensdes.



39

Figura 11 - Suspensdes de alumina (esquerda) e de ago inoxidavel
(direita)

Suspensdo de alumina Suspensdo de aco inoxidavel

Fonte: Autor.

3.2.4 Descricao do dispositivo de mistura com varia¢ao de vaziao

O sistema utilizado para controle varidvel das vazdes das duas suspensdes, mistura e

moldagem foi composto por:

a)
b)
c)
d)
e)
f)

g)
h)

3

k)

1 microcontrolador ESP32 Dual Core - Espressif;

2 drivers WD TB6600 Wotiom,;

1 fonte chaveada 48V 10A 500W;

2 motores de passo NEMA 23 - 24 kgfcem;

4 botdes sem retengdo (push bottons);

2 kits de fuso trapezoidal (passo 2 mm e didmetro 8 mm), com castanhas, guias e
blocos;

2 seringas com capacidade de 100 ml;

Mangueiras de silicone;

2 acopladores elasticos;

1 misturador estatico MC10-24 (diametro interno: 10 mm, diametro externo 14 mm,
comprimento: 276 mm);

Suportes de madeira.
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O controle das vazdes foi conseguido por meio do comando da velocidade dos émbolos
das seringas que foram acionadas por contato direto através do conjunto formado pelos fusos,

castanhas, guias, blocos e suportes de madeira conforme pode ser visto na figura 12.

Figura 12 - Conjunto acionador das seringas

Fuso
trapezoidal

Fonte: Autor

O controle da velocidade foi obtido através do controle da rotagao dos motores de passo.
Para controla-la, foi desenvolvido um algoritmo através da IDE Arduino que permite, ao ser
compilado e carregado na placa microcontroladora, o comando de velocidade por meio do envio
de pulsos elétricos aos drivers que, por sua vez, acionam os motores de passo. Quando os pulsos
sdo enviados de forma a se ter aumento da frequéncia com o passar do tempo, resulta em uma
aceleracdo positiva. Ja quando sdo enviados com diminui¢do da frequéncia proporcionam uma
aceleracdo negativa. Se os pulsos tiverem frequéncia constante, obtém-se velocidade constante.

Com o intuito de facilitar o controle do dispositivo de mistura tornando-o mais
amigavel, foi desenvolvido um aplicativo (de nome GradFunc) para desktops Windows
utilizando a linguagem Visual Basic. Uma imagem da tela deste aplicativo ¢ mostrada na figura

13.
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Figura 13 - Tela do aplicativo desenvolvido para controle do dispositivo de mistura

W Gradfunc — X

Pardmetros do sistema

NEMA 23 ' NEMA17

Quantidade de Micropassos por volta: 3200

Passo do fuso (em mm/volta): 2

Passos por mm: 1600 Enviar |

Velocidade maxima (em mm/s): 15  Enviar |

Velocidade minima (em mm/s): 02 Enviar |
Enviar

Fonte: Autor

O aplicativo ¢ dividido em 3 se¢des. A primeira delas (4rea azul) chamada de “Conexao
Porta Serial” tem a func¢do de conectar o computador a placa microcontroladora através da porta
serial. Através dela, pode-se dar o comando para escanear as portas seriais existentes e, caso
exista alguma, estabelecer a comunicacdo dando ao usudrio a possibilidade de envio de
comandos e recebimento de informag¢des do dispositivo.

A segunda secdo (“Parametros do sistema”, area laranja) permite que sejam
configurados alguns pardmetros fisicos do dispositivo, como o passo do fuso trapezoidal, a
quantidade de micropassos por volta e a quantidade de passos por milimetro. O aplicativo foi
configurado para dois tipos de motores de passo diferentes sendo um deles do modelo NEMA
23, usado neste trabalho, e o outro do modelo NEMA 17, usado em um protétipo para testes.
Esta se¢do permite ainda a configuragdo de parametros de processo (velocidades inicial e final)
que resultardo nas vazdes inicial e final das suspensodes para formagdo das gradacdes.

A terceira se¢do tem o nome de “Comando GradFunc” (area verde). Nela estdo os
comandos para controle da velocidade de deslocamento das seringas por meio dos botdes sem

retencdo e para o acionamento do modo “Gradiente” que inicia e conclui de forma automatica
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os controles de velocidades/vazdes dos sistemas resultando na gradagdo desejada. Nesta secao
também ha uma tela de retorno na qual sdo exibidos os ultimos comandos dados ao dispositivo
e as informagdes atualizadas do mesmo como posicdo atual dos émbolos das seringas,
aceleragdo e velocidades configuradas.

A alimentacgao elétrica do sistema foi feita através de uma fonte chaveada de tensdo de
saida, corrente e poténcia correspondentes a 48 Vcc, 10 A e 500 W respectivamente.

Um esquema geral do sistema pode ser visto na figura 14.

Figura 14 - Esquema geral do dispositivo de mistura

Algoritmo e software

Botdes sem retencao

48 Vcc 10 A 4 : « Microcontrolador
ESP32

Fonte chaveada

Pulsos com frequéncia
crescente: aumento da
velocidade

Pulsos com frequéncia
decrescente: reducao
da velocidade

Drivers

Motores de passo

l.. l.

Conjunto mecanico
‘

dv,
dt

dv
note | Lo,
# Sistema de
bombeamento
Q,(t) J' l Q,(t)

Misturador estatico l Q=Q,+Q,

N

Molde

Fonte: Autor.
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A mistura das duas suspensdes, foi feita em um misturador estatico de modelo MC10-

24, utilizado normalmente na mistura de resinas epdxi, como mostra a figura 15.

Figura 15 - misturador estatico utilizado para misturar as suspensdes antes do preenchimento
do molde

Fonte: Autor.

Legenda: a seta indica o sentido do fluxo.

Foram usadas mangueiras e uma conexao em Y para direcionamento dos fluxos e juncao

na entrada do misturador (figura 16).

Figura 16 - Conexdao em Y

Fonte: Autor.

Um molde de aluminio com 10 cavidades de dimensoes (7 x 10 x 110) mm foi acoplado
a saida do misturador estatico para obtengc@o das amostras. A figura 17 exibe uma imagem do

sistema montado.
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Figura 17 - Sistema montado para controle de vazdes e mistura de duas suspensdes a
preencherem o molde com variagdo de composi¢ao segundo perfil de gradagao
escolhido

Fonte: Autor.

3.2.5 Estudo dos efeitos da adicao aditivos na retragao, densidade e porosidade aparente

de amostras-base de alumina apés sinterizacio

Foram produzidas amostras com diferentes quantidades de aditivos (3%p., 5%p. € 7%p.)
por colagem de barbotina, na forma de pastilhas cilindricas. Os ensaios de dilatometria foram
feitos com taxa de aquecimento constante de 10°C/min. até¢ 1400°C, exceto para o aco, que foi
aquecido até 1350°C, sob vacuo. Em ambos os casos, as amostras permaneceram por 10
minutos na temperatura maxima, antes do resfriamento, que ocorreu naturalmente (sem
controle).

Através do Principio de Arquimedes, mediu-se as densidades volumétrica e aparente

além da porosidade aparente das amostras-base sinterizadas, conforme a norma ASTM C-373.



3.2.6 Obtencdo de amostras a verde com variacio gradual de funcionalidade

Apos a homogeneizagdo e desaglomeragao das suspensoes, cada uma delas foi vertida
em uma seringa, as quais foram acopladas ao sistema de mistura. Foram ajustados parametros

de velocidades no dispositivo resultando no controle de vazdes para se obter alguns perfis de

gradacdo, conforme podem ser vistos nas figuras 18, 19 e 20 a seguir:

Figura 18 - Perfil 1: Gradagdo prevista ao longo de todo o comprimento das amostras

vazio (mm?/s)

7
rd

Perfil 1 (vazdo)

=== fstigio 1 Grad. Ago
= = w Estdgio 1 Grad. Alumina
s st dgi0 2 Preenc. Molde Ao

o 5t 3210 2 Preenc. Molde Alumina

Perfil 1: Gradac@o ao longo de todo o

comprimento

Misturador estdtico,

Volume seringa A=

80ml

Volume seringaB =
80ml

Teor de ago (%)

~100% gradagdo
continua

100 Regido de

" gradagio

Fonte: Autor

Figura 19 - Perfil 2: Preenchimento com aproximadamente 50% de alumina +

aproximadamente 50% de gradagao
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Perfil 2: Preenchimento com aprox. 50% alumina +
aprox. 50% de gradagio continua
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¢ » e Estigio ] Preenc. Aco

= = = Estdgio 2 Grad. Ao (50%)

o Estdgio 3 Preenc. Molde Ago

esta’t
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B0ml

Volume seringa B =
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-

-
-
-
-

~ 50% alumina

~50% gradacio
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100 Regido de

gradagdo

0

Fonte: Autor




Figura 20 - Perfil 3: Preenchimento com aproximadamente 33% alumina + 33% gradagdo +

33% aco inoxidavel
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Perfil 3 (vazdo)
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Fonte: Autor

Foram moldados seis lotes de pecas com diferentes combinagdes entre os perfis de

gradagdo e as suspensoes descritas na se¢ao “Materiais” como “Sistemas A, Be C”.

O quadro 4 exibe tais combinagdes para cada lote.

Quadro 4 - Composi¢ao de cada lote em func¢do dos materiais utilizados e do perfil de

gradacao aplicado

Suspensoes Perfil de Gradagao
Lote 01 17-4PH + CL-370 Continuo (ao longo das pegas)
Lote 02 17-4PH + CL-370 ~50% alumina + 50% gradacao
Lote 03 17-4PH + CL-370 + aditivo ~33% alumina + ~33% gradacao + 33% aco
Lote 04 17-4PH + CL-370 + aditivo Continuo (ao longo das pegas)
Lote 05 17-4PH + CT-3000 + aditivo Continuo (ao longo das pegas)
Lote 06 (rep.)|17-4PH + CT-3000 + aditivo Continuo (ao longo das pegas)

Fonte: Autor

3.2.7 Sinterizacao das amostras

As amostras foram sinterizadas em forno a vicuo com taxa de aquecimento de 10 °C/min

permanecendo por uma hora em 1280 °C. Estes parametros sdo utilizados como padrdo de

sinteriza¢do do aco inoxiddvel na industria na qual as amostras foram sinterizadas.
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Ap0s a sinterizagdo, foram obtidas medidas:
a) de retracdo em segOes especificas (regides com predominancia de alumina, ago

inoxidavel e transi¢ao — figura 21);

Figura 21 — Representacao das regides onde foram obtidas as medidas de comprimento,
largura e profundidade

L3

P2

L2

Comprimento (C)

P1

\?‘:\
@j

Largura (L)

Fonte: Autor
Legenda: A regido mais escura representa o ago inoxidavel enquanto a mais clara indica predominancia de
alumina

b) do percentual de fase ferromagnética presente em regides ao longo do comprimento
e;

c¢) da densidade e porosidade aparente de regides extraidas ao longo do comprimento

das amostras;

Para medir o teor da fase ferromagnética foi utilizado o ferritoscépio MP30, HELMUT
FISCHER. J4 para obter os valores de densidade e porosidade aparente ao longo das amostras,
utilizando o Principio de Arquimedes, seccionaram-se em segmentos de aproximadamente 11
mm de comprimento. As medidas de densidade aparente foram feitas conforme descrito na

se¢do 3.2.5.



4 RESULTADOS E DISCUSSOES

A seguir sdo apresentados os resultados obtidos.

4.1 CARACTERIZACAO DOS POS POR ANALISE DA DISTRIBUICAO DO TAMANHO

DE PARTICULAS

Através da medi¢ao dos tamanhos de particulas por meio da técnica de difragdo a laser

foram obtidas as seguintes distribui¢des para cada um dos pds utilizados (figura 22):

Figura 22 - Distribui¢do do tamanho de particulas dos p6s de aco inoxidavel, alumina CT

3000 SG e alumina CL 370

20
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o
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RN

0.1
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| — 17-4PH 10F

— CL-370

— CT-3000 SG

Fonte: Autor

O percentual acumulado de tamanhos de particulas ¢ encontrado na figura 23.
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Figura 23 - Percentual acumulado de tamanhos de particulas para o ago inoxidavel e as
aluminas CT 3000 SG e CL 370
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Fonte: Autor

Quando comparadas entre si, as aluminas apresentam diferencas consideraveis em
relagdo as suas distribuigdes de tamanho. As particulas da alumina CL 370 apresentam uma
faixa de tamanhos maior que a da CT 3000 SG indicando uma tendéncia a um melhor
empacotamento, ja que particulas menores tendem a preencher os espagos vazios localizados
entre as maiores. Além disto, as particulas da alumina CL 370 possuem um tamanho médio
maior o que resulta em uma éarea superficial menor (3,0 m%*g) ocasionando em menores forcas
de superficie quando submetidas a um meio aquoso o que tende a reduzir a formacdo de
aglomerados com consequentes viscosidades aparentes menores que aquelas para suspensoes
de CT 3000 SG.

No entanto, por ter uma area superficial maior (7,5 m*g), a alumina CT 3000 SG tende
a sinterizar com mais facilidade apresentando uma vantagem em relagao a CL 370.

Quanto ao ago inoxidavel 17-4PH 10 F, este apresenta um tamanho médio maior que os
das duas aluminas e suas distribuicdo apresenta-se em escala micrométrica ndo existindo

particulas com tamanhos inferiores a 1 pm.
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Em relacdo a mistura entre as suspensdes obtidas com estes materiais, hd um ponto de
atencdo ja que a distribui¢ao granulométrica ira variar ao longo de toda as pegas conformadas,
havendo regides onde s6 hd um tipo de suspensdo e regides onde as duas suspensdes estardo
misturadas em propor¢des variadas. Isto pode resultar em tensdes internas na pega apds
secagem e sinterizagdo, ja que a retragdo podera ocorrer com magnitudes diferentes ao longo
da peca, pois distribui¢cdes de tamanhos de particula diferentes resultardo em empacotamentos

também diferentes.

42 OTIMIZACAO DA CONCENTRACAO DE DISPERSANTE

As tensoes de cisalhamento e viscosidade em funcao da variacdo das taxas de
cisalhamento sdo exibidas nas figuras 24 e 25, respectivamente, para as suspensoes de ago com

diferentes concentragdes de dispersante.

Figura 24 - Curvas de fluxo para suspensdes de aco inoxidavel 17-4PH com diferentes
concentragdes de dispersante

35,0

Reducdo da taxa de cisalhamento
30,0

Aumento da taxa de cisalha

25,0

—8—0,015%
200 ——0,025%

0,050%
150 0,075%
—e—0,100%
—o—0,200%

—o—0,300%

Tenséo de cisalhamento (N/m?)

50

0,0
000,0 005,0 010,0 015,0 020,0 025,0 030,0 035,0 040,0 045,0

Taxa de cisalhamento (1/s)

Fonte: Autor

Nota-se que, para todas as concentragdoes ¢ dentro da faixa de taxa de cisalhamento
analisada, as suspensdes apresentaram caracteristica tixotropica. A curva de fluxo para a
concentra¢do de dispersante de 0,025% apresentou valores de tensdo ligeiramente inferiores as

demais a medida que a taxa de cisalhamento aumentou.
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Figura 25 - Viscosidade aparente em funcdo das taxas de cisalhamento para suspensodes de ago
inoxidavel 17-4PH contendo diferentes concentragdes de dispersante
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000
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Fonte: Autor

As viscosidades aparentes diminuiram com o aumento das taxas indicando também um
comportamento pseudopléstico, sendo esta uma caracteristica importante para o processo ja que
em determinadas regides do dispositivo (como na saida das seringas ou no proprio misturador)
as taxas de cisalhamento tendem a ser altas e tal comportamento facilita o escoamento ja que a
viscosidade aparente tende a diminuir nesta situagdo. Como os valores de viscosidade aparente
sdo bem proximos entre si, principalmente nas regides de maior taxa de cisalhamento, foram
coletados valores de viscosidade de cada suspensdo para duas taxas diferentes — uma

correspondente a 11 s™1 e a outra a 30 s~1. Os resultados sdo apresentados na figura 26.
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Figura 26 - Viscosidade aparente de suspensdes de ago inoxidavel 17-4PH em fungdo da
concentragao de dispersante para duas taxas de cisalhamento distintas
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Concentragao de dispersante

Fonte: Autor

Através do grafico visto na figura 26, pode-se notar que, para concentragdes inferiores
a 0,100%, ha oscilagdes de valores de viscosidade aparente. Embora a concentracao de 0,025%

resulte em um valor menor para a taxa de 30 s~!

, adotou-se como melhor escolha para a
otimizagdo, a concentracdo de 0,100% uma vez que erros na dosagem do dispersante irdo
produzir menor impacto na mudanga de viscosidade além desta ter apresentado menor valor
para esta concentra¢do que as demais considerando a taxa de 10 s~ 1.

Os mesmos comportamentos reoldgicos das suspensdes de aco inoxidavel podem ser
observados para as de alumina CT 3000 cujas tensdes de cisalhamento e viscosidade em fungao
da variacao das taxas de cisalhamento podem ser vistas nas figuras 27 e 28, respectivamente,
embora os valores sejam bem maiores do que aqueles observados para as suspensdes de aco

inoxidavel, mesmo com concentragdes maiores de dispersante.
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Figura 27 - Curvas de fluxo para suspensdes de alumina CT 3000 SG com diferentes
concentragoes de dispersante
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Fonte: Autor

A concentragao de 1,3% provocou uma alta tensdo de cisalhamento de tal modo que foi
atingido o fundo de escala do viscosimetro e nem todos os pontos puderam ser obtidos. Para as
demais concentracdes, pode-se observar o comportamento tixotropico sendo a suspensao com
1,00% de dispersante aquela que possui as menores tensdes de cisalhamento para a faixa de

cisalhamento analisada.

Figura 28 - Viscosidade aparente em funcdo das taxas de cisalhamento para suspensdes de
alumina CT 3000 SG contendo diferentes concentragdes de dispersante
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Fonte: Autor
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Da mesma forma que para as suspensdes de aco inoxidavel, foram coletados valores de
viscosidade de cada suspensdo para duas taxas diferentes — uma correspondente a

aproximadamente 11 s™1 e a outra a 30 s™1. Os resultados sdo apresentados na figura 29.

Figura 29 - Viscosidade aparente de suspensdes de alumina CT 3000 SG em funcdo da
concentragdo de dispersante para duas taxas de cisalhamento distintas
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Fonte: Autor

Apesar de a concentracao de 1,00% apresentar menores valores de viscosidade aparente
para as taxas analisadas, erros na dosagem do dispersante poderiam resultar em variagdes
abruptas. Adotou-se, portanto, a concentragdo de 1,58% que apresenta o segundo menor valor
de viscosidade para as duas taxas analisadas e estd imediatamente apds a regido de oscilagao.

As figuras 30 e 31 exibem, respectivamente, a tensdo de cisalhamento e viscosidade
aparente em fun¢ao da taxa de cisalhamento para as suspensoes de ago inoxidavel e alumina
CT 3000 SG ja com as concentragdes de dispersante otimizadas além daquela obtida com po
de alumina CL 370 (com concentragdo de dispersante igual a 0,2%).

Como esperado, a alumina CL 370 apresentou tensdes de cisalhamento e viscosidades
aparentes inferiores a aquelas da CT 3000 SG para a faixa de taxas de cisalhamento analisadas.
Tal fator ¢ importante para analisar como estes comportamentos reologicos influirdo no
processamento (mistura de suspensdes e preenchimento do molde) e no resultado (pecas a verde
e sinterizadas). O acgo apresentou caracteristicas reologicas intermediarias, o que auxilia na

comparagao de processamento entre as duas aluminas.
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Figura 30 - Curvas de fluxo das suspensdes de ago inoxidavel 17-4PH, de alumina CT 3000
SG e alumina CL 370
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Fonte: Autor

Figura 31 - Viscosidade aparente em funcdo das taxas de cisalhamento para suspensdes de aco
inoxidavel 17-4PH, alumina CT 3000 SG e alumina CL 370
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Fonte: Autor
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4.3 RETRACAO, DENSIDADES E POROSIDADE APARENTE DAS AMOSTRAS-BASE

A figura 32 exibe o resultado da dilatometria para a alumina CT 3000 SG pura
sinterizada ao ar e para amostras com adi¢ao de 3%, 5% e 7% em peso de aditivos sinterizadas

a vacuo. O resultado da dilatometria do ago inoxidavel 17-4PH ao vacuo também foi incluido.

Figura 32 - Resultado da dilatometria realizada para a alumina CT 3000 SG com e sem aditivo
e para o aco inoxidavel 17-4PH
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Fonte: Autor

A partir da analise grafica, verifica-se uma a drastica redugdo na temperatura de
sinteriza¢do, uma vez que a densificacdo das amostras aditivadas se completou (a cerca de 1380
°C) quando a densificagdo da CT 3000SG pura estava apenas em seus estdgios iniciais. Nota-
se ainda que a densificagdo das amostras aditivadas ocorreu na mesma faixa de temperatura de
sinterizagao do aco 17-4PH.

A variagdo dos teores de aditivo ndo representou uma mudanca significativa na retragdo
quando comparados entre si.

A aproximadamente 1280 °C (temperatura na qual as amostras com gradagdo de
funcionalidade foram sinterizadas) observou-se uma retracao de aproximadamente 4% para ao
aco inoxidavel e de 14% para as aluminas aditivadas.

Os resultados da dilatometria para a alumina CL 370 estdo representados na figura 33.
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Figura 33 - Resultado da dilatometria realizada para a alumina CL 370 com aditivo e para o ago
inoxidavel 17-4PH
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Fonte: Autor

Pode-se verificar, a partir da analise das curvas, que a densificacdo teve inicio a
aproximadamente 1050 °C e a retragdo verificada a 1280 °C correspondeu a cerca de 5% para
a alumina aditivada com 3% em peso e aproximadamente 7% para as aluminas aditivadas com
5% e 7% em peso.

Apo6s a dilatometria, foram obtidas medidas de Densidade Volumétrica (DV), de
Densidade Aparente (DA) e Porosidade Aparente (PA) das amostras de aluminas aditivadas CT
3000 SG e CL 370. Os resultados estao exibidos nas figuras 34 e 35, respectivamente.

Figura 34 - Densidade Aparente, Densidade Volumétrica e Porosidade Aparente
para a alumina CT 3000 SG com diferentes teores de aditivo
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Figura 35 - Densidade Aparente, Densidade Volumétrica e Porosidade Aparente
para a alumina CL 370 com diferentes teores de aditivo
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Fonte: Autor

Para as amostras de alumina CT 3000 SG, a que apresentou as maiores densidades
aparente e volumétrica e uma menor porosidade aparente foi a com 3% de aditivo. Ja para a
alumina CL 370 a densidade ndo mudou muito com a variagdo de aditivo sendo que a
porosidade aparente apresentou seu menor valor para a alumina com 5% de aditivo.

Resolveu-se adotar o aditivo com 3% para ambas aluminas. Esta escolha paraa CT 3000
SG foi justificada pelo menor valor de porosidade aparente e maior de densidades. Ja para a CL
370, a escolha foi justificada: para ndo incluir mais uma variavel no processo; porque a variacao
ndo representou grandes modificacdes na densidade; e pelo fato de a alumina CL 370 com 3%
de aditivo possuir uma viscosidade mais baixa em relagdo as demais para uma determinada

faixa de valores de taxa de cisalhamento, como pode ser visto na figura 36 a seguir:

Figura 36 - Viscosidade aparente de suspensdes de alumina CL 370 em fun¢do da quantidade
de aditivo para duas taxas de cisalhamento distintas
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4.4 OBTENCAO DAS AMOSTRAS A VERDE

O dispositivo desenvolvido mostrou-se capaz de variar as vazdes das suspensdes
conforme o previsto e misturd-las de modo a produzir uma gradagcdo de composi¢ao durante o
preenchimento do molde, como ilustra a figura 37. No entanto, os melhores resultados foram

aqueles para os sistemas compostos pela alumina CL 370 (com e sem aditivo).

Figura 37 - Imagem obtida durante o preenchimento das cavidades do
molde, destacando a gradacdo de composicao que se forma a medida
que o molde ¢ preenchido.

Fonte: Autor.

Apos o preenchimento, houve gelificacdo das suspensdes, resultando em amostras a
verde com gradiente visivel. Deve-se destacar que varios testes preliminares foram conduzidos
até atingir a condi¢do ideal de moldagem. Alguns dos problemas observados nos testes
preliminares incluem o desenvolvimento de pressdo excessiva dentro das conexdes, decorrente
de velocidades de deslocamento inadequadas dos émbolos e a gelificagdo das amostras ainda

durante a moldagem, impedindo o correto preenchimento do molde.
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Os sistemas compostos pela alumina CT 3000 SG apresentaram maior dificuldade de
processamento em relacao aqueles compostos pelas suspensdes de alumina CL 370. Verificou-
se que durante o fluxo pelo misturador estatico, parte da suspensdo ficou retida em certas
regides o que pode ter prejudicado a eficiéncia da mistura e, consequentemente, a gradagdo. A
figura 38 exibe um comparativo entre as misturas (no misturador estatico) do ago inoxidavel
com as aluminas CL 370 e CT 3000. Tal comportamento ficou mais evidente quando um dos
lotes (Lote 05) foi processado com uma das suspensdes de alumina CT 3000 SG que havia sido
misturada em moinho de bolas durante algumas horas. A suspensdo ficou anormalmente mais

viscosa. Supde-se que isto tenha ocorrido devido a evaporacao da solu¢ao durante a mistura.

Figura 38 - Comparativo entre o comportamento das misturas no misturador estitico para a
alumina CL 370 e para a alumina CT 3000 SG
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Fonte: Autor.

A Figura 39 mostra, para cada lote, uma amostra extraida do molde apds a gelificacdo e
secagem e sem algum acabamento superficial. Pode-se observar as regides que
predominantemente contém alumina e as que possuem variagdo de composicao, através do
contraste de coloragcdo das matérias-primas selecionadas para este experimento, sendo o p6d de

acgo inox 17-4PH de cor cinza-escura ¢ a alumina branca.



Figura 39 - Amostras a verde extraidas de cada lote produzido
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Fonte: Autor.

Pode-se notar também, que os perfis de gradacdo sdo melhor definidos, através da

visualizacdo das pegas a verde, para os sistemas compostos por suspensoes de alumina CL 370.

4.5 RETRACAO DAS AMOSTRAS SINTERIZADAS
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Os resultados de retragdo das amostras para cada lote sdo exibidos nas figuras 40, 41,

42,43, 44 ¢ 45 a seguir.

Figura 40 - Retragdo em regides especificas das amostras extraidas do lote 01
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Figura 41 - Retragdo em regides especificas das amostras extraidas do lote 02
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Figura 42 - Retragdo em regides especificas das amostras extraidas do lote 03
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Figura 43 - Retragdo em regides especificas das amostras extraidas do lote 04
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Figura 44 - Retracdo em regides especificas das amostras extraidas do lote 05
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Figura 45 - Retragdo em regides especificas das amostras extraidas do lote 06
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Os resultados mostraram que, para todos os lotes, as regides com predominédncia de ago
inoxidavel retrairam mais que aquelas com predominancia de alumina, mesmo para os sistemas
aditivados. Este fato foi contrario aqueles obtidos a partir das dilatometrias das amostras-base.
Uma possivel explicagdo ¢ que os sistemas podem ter reagido entre si anulando o efeito do
aditivo. Outro fato que também foi bastante diferente das amostras-base foi a retragdo do ago
inoxidavel, que chegou a atingir mais de 10% em uma das amostras sendo que a retragao
esperada era de apenas 4%. Uma explicagdo para este fato € que as amostras-base foram obtidas
a partir de colagem de barbotina, na qual observou-se uma elevada velocidade de formagao de
parede. Isso pode ter levado a um compacto com menor empacotamento de particulas, afetando
a densificagdo. Por outro lado, as amostras obtidas por gelcasting foram produzidas com
elevada concentragdo de solidos, o que leva a uma auto-organizagdo das particulas, gerando um
compacto com alta densidade de empacotamento. Assim, admite-se que a densidade inicial do
compacto utilizado na dilatometria pode ter sido inferior a das amostras moldadas por
gelcasting, embora tais valores ndo tenham sido medidos, levando a diferenca de densificacao

observada apds a sinterizagao.

4.6 DENSIDADE, POROSIDADE APARENTE E TEOR DE FASE FERROMAGNETICA
DAS AMOSTRAS SINTERIZADAS

A seguir sao apresentados os resultados das medicdes de densidade, porosidade aparente
e teor de fase ferromagnética ao longo comprimento das amostras. Os resultados estao presentes
nas figuras 46, 47, 48, 49, 50 e 51 que contém os dados dos lotes 01, 02, 03, 04, 05 e 06,

respectivamente.



Figura 46 - Densidade, porosidade aparente e teor de fase ferromagnética para uma

amostra extraida do lote 01
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Figura 47 - Densidade, porosidade aparente e teor de fase ferromagnética para uma
amostra extraida do lote 02
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Figura 48 - Densidade, porosidade aparente e teor de fase ferromagnética para uma

amostra extraida do lote 03
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Figura 49 - Densidade, porosidade aparente e teor de fase ferromagnética para uma

amostra extraida do lote 04
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Figura 50 - Densidade, porosidade aparente e teor de fase ferromagnética para uma
amostra extraida do lote 05
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Figura 51 - Densidade, porosidade aparente e teor de fase ferromagnética para uma
amostra extraida do lote 06
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A partir da andlise destes resultados, pode-se verificar que as variagdes de densidade
(aparente e volumétrica) e de porosidade aparente acompanharam os perfis de gradagdo
propostos para todas as amostras, havendo apenas um pequeno desvio na ultima se¢do da
amostra do lote 03.

Os teores de fase ferromagnética também acompanharam os perfis de gradagdo para
todas as amostras obtidas com a mistura entre o ago inoxidavel e alumina CL 370, aproximando-

se de uma reta nas regides de gradacdo. As amostras obtidas a partir de suspensdes de alumina
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CT 3000 SG apresentaram anomalias quanto aos teores de fase ferromagnética, o que comprova
que a viscosidade mais alta contribuiu para a ineficiéncia da mistura e consequentemente para
a formacao da gradacao. Ainda assim, a amostra do lote 05 apresentou uma variacao do teor de
fase ferromagnética mais proéxima do esperado para a regido de gradacao.

Tais resultados confirmam a capacidade da metodologia proposta em produzir amostras
volumétricas com variagdo continua de funcionalidade. Neste caso, a composi¢dao quimica foi
variada continuamente entre dois compostos dissimilares, com efeitos visiveis sobre as

propriedades avaliadas, ou seja, densidade e resposta magnética do material.
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5 CONCLUSOES

A metodologia proposta, fundamentada na mistura em propor¢ao continuamente
varidvel de duas suspensdes com caracteristicas diferentes, foi operacionalizada através do
projeto, construgdo e avaliagdo de um equipamento capaz de variar a vazao volumétrica das
suspensdes no processo de mistura que precedeu a moldagem. O aplicativo desenvolvido para
controlar a operacdo mostrou-se eficaz na dosagem dos componentes conforme perfis
previamente planejados, permitindo produzir materiais com diferentes gradientes de
composi¢do. Foram produzidas amostras com gradacao continua de funcionalidade ao longo do
comprimento, ou em regides especificas, utilizando como materiais de partida uma cerdmica
(alumina) e um metal (aco inoxidavel).

A utilizagdo de dois tipos de alumina com caracteristicas distintas de distribui¢do de
tamanho de particula e area superficial proporcionou suspensdes com comportamentos
reologicos distintos, o que permitiu avaliar como essa variavel interfere no processo de mistura
com a suspensao de ago inoxidavel e, consequentemente, nas caracteristicas das amostras
obtidas. Verificou-se que a maior viscosidade aparente da suspensao produzida com CT 3000
SG impactou negativamente o processo de mistura, resultando em amostras com maior
heterogeneidade de composicdo. Por outro lado, o uso de suspensdes de CL370, cuja
viscosidade foi inferior a da suspensao de ago inoxidavel, permitiu uma mistura mais eficiente
no misturador estatico, resultando em amostras com gradiente de composi¢do bem definidos.

O processo gelcasting mostrou-se capaz de consolidar a suspensdo em um espacgo de
tempo suficientemente curto para impedir que a composi¢ao das pegas moldadas se alterasse,
além de proporcionar resisténcia mecanica suficiente para as operagdes subsequentes de
desmoldagem, secagem, acabamento superficial e sinterizacao.

A temperatura de sinterizacao da alumina foi significativamente reduzida com a adi¢ao
de uma mistura de TiO2 e CuO, em propor¢ao de 4:1, em peso, deslocando-se para uma faixa
de temperatura compativel com a da sinterizacdo do aco 17-4PH. Tal resultado pdde ser
comprovado através de ensaios de dilatometria e de medidas de densidade aparente de amostras
com diferentes teores de tais aditivos. Entretanto, ao combinar-se com o aco inoxidavel para
formar pecas com gradiente de composi¢cdo, a densificacdo das regides ricas em alumina
mostrou-se muito aquém do esperado, resultando em regides com valores de porosidade
aparente significativamente superiores aqueles verificados para as regides ricas em aco. O
motivo de tal comportamento ndo pdde ser esclarecido no contexto deste estudo e sera

investigado em trabalhos futuros.
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Por fim, embora a metodologia, equipamento e aplicativo desenvolvidos tenham sido
avaliados utilizando um sistema especifico (alumina-ago inoxidavel), nao se verificou qualquer
restricdo ao uso de outros tipos de sistemas particulados, seja ceramico-ceramico, metal-
ceramico ou metal-metal, ou mesmo sistemas similares com diferentes distribui¢des
granulométricas, no que se refere a fabricagdo de pecas a verde. Estudos especificos deverdo
ser conduzidos para cada caso, visando compatibilizar temperatura de sinterizacao, retracao
linear e eventuais tensoes residuais capazes de levar a ocorréncia de trincas ou empenamento

das pecas.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

O desenvolvimento de uma metodologia de processamento, materializada na construcao

de um equipamento capaz de aplica-la e um aplicativo capaz de controlar o processo podera

viabilizar estudos com diversos tipos de materiais com variagdo continua de funcionalidade. A

seguir sdo enumeradas algumas sugestoes:

a)

b)

Estudo de sistemas ceramico-ceramico que envolvam a formagdao de fases
intermediarias, como por exemplo, alumina-silica.

Estudo de sistemas de mesma composicdo, mas com diferentes granulometrias,
visando verificar-se o efeito da mistura em diferentes proporgdes entre tais
componentes.

Estudo de juncdes entre biomateriais tais como, titanio e hidroxiapatita, com uma
transicao gradual.

Fabricacdo de materiais com gradiente de porosidade através da mistura de sistemas
com diferentes concentracdes de uma fase de sacrificio, como por exemplo,
emulsoes de 6leos ou adi¢ao de particulas que possam ser posteriormente lixiviadas.
Estudos de sistemas com diferentes concentragoes de fundentes ou outros aditivos
de sinterizagdo, viabilizando estudos tedricos ou tecnoldgicos acerca do processo de
sinterizacdo de sistemas particulados.

Desenvolver estudos envolvendo a compatibilizagao de temperaturas de sinterizagao

muito distintas, tais como os compostos que foram estudados neste trabalho.
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APENDICE A — CODIGO-FONTE (ALGORITMO) USADO PARA PROGRAMAR O

MICROCONTROLADOR

#include <Arduino.h>
#include "soc/timer_group_struct.h"
#include "soc/timer_group reg.h"

// Declaragdo de variaveis globais, constantes, criagdo de objetos e handles:

// DEclarando handles:
TaskHandle t motorlHandle;
TaskHandle t motor2Handle;

// Declarando pinos do motor 1:

const uint8_t pinDirl = 26;

const uint8 t pinPulsol =27,

const uint8_t enablel = 25;

const uint8_t pinBotaoHorl = 16; // PARA FRENTE
const uint8_t pinBotaoAntiHorl =17; // PARA TRAS
const uint8 t pinFimdeCursol = 34;

//Declarando pinos do motor 2:

const uint8 t pinDir2 = 12;

const uint8_t pinPulso2 = 14;

const uint8 t enable2 = 5;

const uint8 t pinBotaoHor2 = 23; / PARA FRENTE
const uint8 t pinBotaoAntiHor2 = 22; // PARA TRAS
const uint8_t pinFimdeCurso2 = 19;

// Declarando os parametros inicias que posteriormente poderdo ser alterados via Serial
int meio_periodo = 52; //Parametro a ser definido para os motores 1 e 2 no controle com botdes

double spm = 1600; // passos por mm

double maxSpeed = 1.5; // em mm/s
double minSpeed = 0.2; // em mm/s

long qtdpassos! = 0;
double posicaol = 0;
long qtdpassos2 = 0;
double posicao2 = 0;

double AcelGrad = 0;
double DistGrad = 100;

//Declarando as Strings:
String conteudo ="";
String recebido = "";

// Declarando as tasks:
void taskMotor2(void * pvParameters);

void taskMotor1(void * pvParameters);

// Declaragdo de fungdes globais:
String leStringSerial() {

char caractere;

// Enquanto receber algo pela serial
while(Serial.available() > 0) {



/I Lé byte da serial

caractere = Serial.read();

// Ignora caractere de quebra de linha

if (caractere !="\n") {
// Concatena valores
conteudo.concat(caractere);

}

/I Aguarda buffer serial ler proximo caractere

delay(10);

H

return conteudo;

}

void interpretador(String comando)

{
if (comando.startsWith("MP"))

{
meio_periodo = comando.substring(2, comando.length()).toInt();
Serial.print("Meio Periodo: ");
Serial.print(meio_periodo);
Serial.println(" microsegundos");

H

if (comando.startsWith("SPM"))

{
spm = comando.substring(3, comando.length()).toDouble();
Serial.print("Passos por mm =");
Serial.println(spm);

if (comando.startsWith("MXV"))
{
maxSpeed = comando.substring(3, comando.length()).toDouble();
Serial.print("Velocidade maxima: ");
Serial.print(maxSpeed);
Serial.println(" mm/s");

if (comando.startsWith("MIV"))
{
minSpeed = comando.substring(3, comando.length()).toDouble();
Serial.print("Velocidade minima: ");
Serial.print(minSpeed);
Serial.println(" mm/s");

if (comando.startsWith("QTP"))

Serial.println(" ");
Serial.print("Posicao do embolo 1:");
Serial.print(posicaol);

Serial.println(" mm");

Serial.print("Posicao do embolo 2: ");
Serial.print(posicao2);

Serial.printIn(" mm");

Serial.print("Curso de gradiente: ");
Serial.print(DistGrad);

Serial.printIn(" mm");

AcelGrad = (maxSpeed*maxSpeed-minSpeed*minSpeed)/(2*DistGrad);
Serial.print("Aceleracao de gradiente: ");
Serial.printf("%.5f",AcelGrad);

Serial.println(" mm/s*2");

Serial.print("Velocidade minima: ");
Serial.print(minSpeed);
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Serial.println(" mm/s");
Serial.print("Velocidade maxima: ");
Serial.print(maxSpeed);
Serial.println(" mm/s");
Serial.println(" ");
H
}

void ControleManualMotores(int meioPeriodo){

while (!digitalRead(pinBotaoHor1)) {
digitalWrite(pinDir1, HIGH); //sentido horario PARA FRENTE
digitalWrite(pinPulsol, HIGH);
delayMicroseconds(meioPeriodo);
digitalWrite(pinPulsol, LOW);
delayMicroseconds(meioPeriodo);
qtdpassosl++;
posicaol = qtdpassos1*(1/spm);
DistGrad = 100 - posicaol;

§

while (!digitalRead(pinBotaoAntiHor1)) {
if (digitalRead(pinFimdeCursol)){
digitalWrite(pinDir1, LOW); // sentido antihorario PARA TRAS
digital Write(pinPulso1, HIGH);
delayMicroseconds(meioPeriodo);
digital Write(pinPulsol, LOW);
delayMicroseconds(meioPeriodo);
qtdpassosl--;
posicaol = qtdpassos1*(1/spm);
DistGrad = 100 - posicaol;

else {
qtdpassosl = 0;
posicaol = 0;
DistGrad = 100;
}

H

while (!digitalRead(pinBotaoHor2)) {
digital Write(pinDir2, HIGH); //sentido horario PARA FRENTE
digitalWrite(pinPulso2, HIGH);
delayMicroseconds(meioPeriodo);
digitalWrite(pinPulso2, LOW);
delayMicroseconds(meioPeriodo);

qtdpassos2++;
posicao2 = qtdpassos2*(1/spm);
H

while (!digitalRead(pinBotaoAntiHor2)) {
if (digitalRead(pinFimdeCurso2)){
digitalWrite(pinDir2, LOW); // sentido antihorario PARA TRAS
digital Write(pinPulso2, HIGH);
delayMicroseconds(meioPeriodo);
digitalWrite(pinPulso2, LOW);
delayMicroseconds(meioPeriodo);
qtdpassos2--;
posicao2 = qtdpassos2*(1/spm);
H
else {
qtdpassos2 = 0;
posicao2 = 0;



}

Serial.println(" ");
Serial.print("Posicao do embolo 1:");
Serial.print(posicaol);

Serial.println(" mm");

Serial.print("Posicao do embolo 2: ");
Serial.print(posicao2);

Serial.println(" mm");

Serial.print("Curso de gradiente: ");
Serial.print(DistGrad);

Serial.println(" mm");

Serial. println(" ");
delay(400);

}

void MotorlAut(unsigned long PathSteps, double DesaccSpeedPeriod, double MaxSpeed, double Ac c){

digital Write(pinDirl, HIGH);
for (long i = 0; i < PathSteps; i++) {

DesaccSpeedPeriod = 1.0 / sqrt((MaxSpeed * MaxSpeed) + (2.0 * (Ac_c*-1.0) * 1));
digital Write(pinPulsol, HIGH);//Altera o nivel da porta STP do driver para nivel alto
delayMicroseconds(1000000*DesaccSpeedPeriod / 2);//Aguarda meio periodo

digital Write(pinPulsol, LOW);//Altera o nivel da porta STP do driver para nivel baixo
delayMicroseconds(1000000*DesaccSpeedPeriod / 2);//Aguarda meio periodo
qtdpassosl++;

posicaol = qtdpassos1*(1/spm);

H
delay(100);
}

void Motor2 Aut(unsigned long PathSteps2, double AccSPEEDPeriod2, double MinSpeed2, double Ac c2){
digital Write(pinDir2, HIGH);
for (long i = 0; i < PathSteps2; i++) {

AccSPEEDPeriod2 = 1.0 / sqrt((MinSpeed2 * MinSpeed2) + (2.0 * Ac_c2 * 1));
digital Write(pinPulso2, HIGH);//Altera o nivel da porta STP do driver para nivel alto
delayMicroseconds(1000000* AccSPEEDPeriod?2 / 2);//Aguarda meio periodo

digital Write(pinPulso2, LOW);//Altera o nivel da porta STP do driver para nivel baixo
delayMicroseconds(1000000* AccSPEEDPeriod2 / 2);//Aguarda meio periodo
qtdpassos2++;

posicao2 = qtdpassos2*(1/spm);

H
delay(100);
}

/I Configuragdes iniciais:

void setup() {
pinMode(pinDirl, OUTPUT);
pinMode(pinPulsol, OUTPUT);
pinMode(enablel, OUTPUT);
pinMode(pinBotaoHor1, INPUT PULLUP);
pinMode(pinBotaoAntiHor1l, INPUT PULLUP);
pinMode(pinFimdeCursol, INPUT);

pinMode(pinDir2, OUTPUT);
pinMode(pinPulso2, OUTPUT);
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pinMode(enable2, OUTPUT);
pinMode(pinBotaoHor2, INPUT PULLUP);
pinMode(pinBotaoAntiHor2, INPUT PULLUP);
pinMode(pinFimdeCurso2, INPUT);

digitalWrite(enable1, LOW); //habilita em low invertida
digital Write(enable2, LOW); //habilita em low invertida

Serial.begin(115200);
disableCoreOWDT();

xTaskCreatePinnedToCore(
taskMotor2, /* fungdo que implementa a tarefa */
"taskMotor2", /* nome da tarefa */
80000, /* numero de palavras a serem alocadas para uso com a pilha da tarefa */
NULL,  /* parametro de entrada para a tarefa (pode ser NULL) */

1, /* prioridade da tarefa (0 a N) */
&motor2Handle, /* referéncia para a tarefa (pode ser NULL) */
0); /* Nucleo que executara a tarefa */

vTaskSuspend(motor2Handle);
xTaskCreatePinnedToCore(
taskMotorl, /* fungdo que implementa a tarefa */
"taskMotorl", /* nome da tarefa */
80000, /* nimero de palavras a serem alocadas para uso com a pilha da tarefa */
NULL,  /* parametro de entrada para a tarefa (pode ser NULL) */

1, /* prioridade da tarefa (0 a N) */
&motor1Handle, /* referéncia para a tarefa (pode ser NULL) */
1); /* Nucleo que executard a tarefa */

vTaskSuspend(motor1Handle);

}

void taskMotor1(void * pvParameters){

double ACC = (maxSpeed*maxSpeed-minSpeed*minSpeed)/(2*DistGrad) * spm;

double MAX SPEED = maxSpeed * spm;

double MAX SPEED PERIOD = 1.0 / MAX SPEED:; //Periodo da velocidade maxima = 1/(velocidade maxi
ma)

double DESACC_SPEED PERIOD = MAX SPEED_ PERIOD;//Periodo da velocidade de desaceleragdo receb
e inicialmente o periodo da velocidade maxima

unsigned long PATH_STEPS = DistGrad * spm; //Converte a distdncia da trajetoria de milimetros para passos

delay(100);

Motorl1 Aut(PATH_STEPS, DESACC _SPEED_ PERIOD, MAX SPEED, ACC);
delay(100);
vTaskSuspend(motor1Handle);

}

void taskMotor2(void * pvParameters){

double ACC2 = (maxSpeed*maxSpeed-minSpeed*minSpeed)/(2*DistGrad) * spm;
double MIN_SPEED?2 = minSpeed * spm;
double MIN_SPEED_PERIOD2 = 1.0/ MIN_SPEED?2; //Periodo da velocidade minima = 1/(velocidade minim

a)
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double ACC_SPEED PERIOD2 = MIN_SPEED PERIOD?2;//Periodo da velocidade de aceleracao recebe inici
almente o periodo da velocidade minima
unsigned long PATH_STEPS2 = DistGrad * spm; //Converte a distancia da trajetoria de milimetros para passos

delay(100);

Motor2 Aut(PATH_STEPS2, ACC_ SPEED PERIOD2, MIN SPEED2, ACC2);
delay(100);
vTaskSuspend(motor2Handle);

}

void loop() {
if (Serial.available() > 0){
/I Lé toda string recebida

—nm,

conteudo ;
recebido ="";
recebido = leStringSerial();
interpretador(recebido);
}
if (recebido.startsWith("STM")){

ControleManualMotores(meio_periodo);

if (recebido.startsWith("STL")){
Serial.println("Modo automatico ativado...");
vTaskResume(motor2Handle);
vTaskResume(motor1Handle);

recebido ="";
conteudo ="";

H
delay(100);



APENDICE B — CODIGO FONTE DO APLICATIVO DESENVOLVIDO PARA
CONTROLE DO DISPOSITIVO DE MISTURA

Imports System.1O.Ports

Public Class GradFunc
Private counter As Integer
Private Sub brolDelay Scroll(sender As Object, e As ScrollEventArgs) Handles brolDelay.Scroll
Labell.Text = brolDelay.Value / 10
End Sub

Private Sub btnScanPorts_Click(sender As Object, ¢ As EventArgs) Handles btnScanPorts.Click
CmbPort.Items.Clear()
Dim myPort As Array
Dim i As Integer
myPort = I0.Ports.SerialPort. GetPortNames()
CmbPort.Items. AddRange(myPort)
i = CmbPort.Items.Count
i=i-i
Try
CmbPort.SelectedIndex =i
Catch ex As Exception
Dim result As DialogResult
result = MessageBox.Show("Porta serial ndo detectada", "Atengdo !!!", MessageBoxButtons.OK)
CmbPort. Text =""
CmbPort.Items.Clear()
Call Form1_Load(Me, e)
End Try
CmbPort.DroppedDown = True
btnConectar.Enabled = True
End Sub

Private Sub CmbPort_SelectedIndexChanged(sender As Object, ¢ As EventArgs) Handles
CmbPort.SelectedIndexChanged

End Sub

Private Sub CmbBaud_SelectedIndexChanged(sender As Object, ¢ As EventArgs) Handles
CmbBaud.SelectedIndexChanged

End Sub

Private Sub btnConectar Click(sender As Object, e As EventArgs) Handles btnConectar.Click
SerialPortl.BaudRate = CmbBaud.SelectedItem
SerialPort].PortName = CmbPort.SelectedItem
SerialPort1.Open()

If SerialPort1.IsOpen Then
IblStatusCom.Text = "Porta serial conectada!"
IblStatusCom.ForeColor = Color.Green
End If
GroupBox2.Enabled = True
GroupBox3.Enabled = True
btnDesconectar.Enabled = True
btnConectar.Enabled = False
End Sub

Private Sub btnLigarLED Click(sender As Object, e As EventArgs) Handles btnInfo.Click
SerialPortl.WriteLine("QTP")
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End Sub

Private Sub btnDesligarLED _Click(sender As Object, ¢ As EventArgs) Handles btnModoAuto.Click
SerialPortl. WriteLine("STL")

End Sub

Private Sub btnModoPiscar_Click(sender As Object, e As EventArgs)
Dim delay As Double
Dim qtpMPassos As Double = txtQtdMpassos.Text
Dim passofuso As Double = txtPassoFuso.Text
Dim vel As Double = brolDelay.Value / 10
delay = (passofuso * 10~ 6) / (2 * vel * qtpMPassos)
SerialPort]l.WriteLine("MP" & delay)

End Sub

Private Sub Form1 Load(sender As Object, e As EventArgs) Handles MyBase.Load
Windows.Forms.Control.CheckForlllegalCrossThreadCalls = False
Me.CenterToScreen()

CmbBaud.SelectedItem = "115200"
IblStatusCom.Text = "Porta serial ndo conectada”
IblStatusCom.ForeColor = Color.Red
Labell.Text = brolDelay.Value / 10
GroupBox2.Enabled = False
GroupBox3.Enabled = False
btnDesconectar.Enabled = False
btnConectar.Enabled = False

If SerialPort1.IsOpen Then
SerialPort1.Close()
End If
End Sub

Private Sub btnDesconectar Click(sender As Object, e As EventArgs) Handles btnDesconectar.Click

SerialPort1.Close()

If SerialPort1.IsOpen <> True Then
IbIStatusCom.Text = "Porta serial ndo conectada"
IblStatusCom.ForeColor = Color.Red

End If

GroupBox2.Enabled = False

GroupBox3.Enabled = False

btnDesconectar.Enabled = False

btnConectar.Enabled = True
End Sub

Private Sub Form1 FormClosed(sender As Object, e As FormClosedEventArgs) Handles
MyBase.FormClosed
If SerialPort1.IsOpen Then
SerialPort1.Close()
End If
End Sub

Private Sub SerialPort] DataReceived(sender As Object, ¢ As SerialDataReceivedEventArgs) Handles
SerialPortl.DataReceived

RichTextBox1.Text &= SerialPort]l.ReadLine()
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End Sub

Private Sub RichTextBox1 TextChanged(sender As Object, ¢ As EventArgs) Handles
RichTextBox1.TextChanged
RichTextBox1.SelectionStart = RichTextBox1.Text.Length
RichTextBox1.ScrollToCaret()
End Sub

Private Sub btnLimpar Click(sender As Object, e As EventArgs) Handles btnLimpar.Click
RichTextBox1.Text =""
End Sub

Private Sub btnVerificar Click(sender As Object, e As EventArgs) Handles btnSPM.Click
SerialPort1.WriteLine("SPM" & txtSPM.Text)
End Sub

Private Sub TextBox1 KeyDown(sender As Object, ¢ As KeyEventArgs) Handles TextBox1.KeyDown
If e.KeyCode = Keys.Enter Then
SerialPort1. Write(TextBox1.Text)
TextBox1.Clear()
End If
End Sub

Private Sub RadioButtonl CheckedChanged(sender As Object, e As EventArgs) Handles
RadioButton1.CheckedChanged
txtPassoFuso.Text ="2"
txtQtdMpassos.Text = "1600"
txtSPM. Text = "800"
End Sub

Private Sub RadioButton2 CheckedChanged(sender As Object, ¢ As EventArgs) Handles
RadioButton2.CheckedChanged
txtPassoFuso.Text ="2"
txtQtdMpassos.Text = "3200"
txtSPM.Text = "1600"
End Sub

Private Sub btnModoManual Click(sender As Object, e As EventArgs) Handles btnModoManual.Click
SerialPortl.WriteLine("STM")
End Sub

Private Sub btnVmax_Click(sender As Object, e As EventArgs) Handles btnVmax.Click
SerialPort]l.WriteLine("MXV" & txtVMax.Text)
End Sub

Private Sub btnVmin_Click(sender As Object, e As EventArgs) Handles btnVmin.Click
SerialPortl. WriteLine("MIV" & txtVMin.Text)
End Sub

Private Sub btnMP_Click(sender As Object, e As EventArgs) Handles btnMP.Click
Dim delay As Double
Dim qtpMPassos As Double = txtQtdMpassos.Text
Dim passofuso As Double = txtPassoFuso.Text
Dim vel As Double = brolDelay.Value / 10
delay = (passofuso * 10~ 6) / (2 * vel * qtpMPassos)
SerialPortl.WriteLine("MP" & delay)

End Sub

Private Sub btnEnviar Click(sender As Object, ¢ As EventArgs) Handles btnEnviar.Click
SerialPort1.WriteLine("SPM" & txtSPM.Text)



counter = 0
Timerl.Enabled = True

End Sub
Private Sub Timerl Tick(sender As Object, e As EventArgs) Handles Timerl.Tick

If counter = 1 Then
' Exit loop code.
SerialPortl. WriteLine("MIV" & txtVMin.Text)
Timerl.Enabled = False
counter = 0
Else
' Run your procedure here.
' Increment counter.
SerialPort]l. WriteLine("MXV" & txtVMax.Text)
counter = counter + 1
End If
End Sub
End Class



