LOM3246-Tecnicas de Caracterizacao de Materials

ANALISE DE TAMANHOS DE PARTICULAS
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Introducéao a metalurgia do poé

Figura 1 — Fluxograma das caracteristicas gerais do Processo “Metalurgia do P6”.
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Caracterizacao

v' Resisténcia
v" Densidade 1 v" Condutividade
v" Ductilidade PrOprledades v" Microestruturas

v" Magnetismo
Fonte: Adaptado de R. German, 1994,



Introducéao a metalurgia do poé

Figura 2 — Um tetraedro que ilustra a interdependéncia entre varios aspectos da MP,
Incluindo a quimica da liga, caracteristicas do po, variaveis de processamento e desempenho do

produto final. Propriedades

Pos Quimica

Fonte: Adaptado de R. German, 1994,



Introducéao a metalurgia do poé

Figura 3 — Nichos onde atua a Metalurgia do PO.
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Fonte: Adaptado de R. German, 1994.



Processos de conformacao de metais

Figura 4 — Metalurgia do P6 e outros processos de conformacédo de metais.
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Materiais produzidos pela M/P

Figura 5 — comparacdo de desempenho entre diversos materiais.

Aumento do Desempenho Mecanico

Aumento da Densidade



Processos de obtencao de Pos Metalicos

» Varios processos permitem a fabricacao de pd metalico:

. o _ Figura 6 — Os varios formatos e
v Mecéanicos (Cominuicdo de metais e moagem tamanhos obtidos de pés, resultando em

de ‘3‘“‘?‘ energla),~ caracteristicas que influenciam nas
v Quimico (reducdo de um composto em estado oropriedades fisicas do po

solido e decomposicao termica),

v Eletroquimicos, atomizacdo (gas, agua e
centrifuga) e outros processos (vaporizacao e
reacOes de sintese para pos intermetalicos).




Caracterizacao de po

Figura 7 — Alguns exemplos de diversos formatos e
V).
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« Tamanho

* Distribuicao de tamanho
 Densidade aparente
 Escoabilidade

Fonte: Adaptado de R. German, 1994,



Caracterizacao de po

* Forma
v" Avaliacdo gualitativa
— Esférica, alongada, acicular, flocos
v'Razao de aspecto
— Medida em imagem de microscopio
— Razao = dimensao maior/dimensao
menor
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« Aimportancia do tamanho de particula
v Nos materiais sintetizados

— Muitas

propriedades

dependem do

tamanho de grdo, que por sua vez depende
do tamanho de particula.
— Nos materiails em que a porosidade é
relevante, ela depende da distribuicdo de
tamanho de particula.
— O processamento é sensivel a distribuicéo
de tamanho.
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Caracteriza(;éo de pé Figura 9 — A imagem projetada de uma particula

. Tamanho de particula arredondada, mas irregular.

— Tamanho médio
— “diametro médio equivalente”
» Distribuicdo de tamanho de Particula

Medidas de tamanhos possiveis
H= Altura Projetada
W=Largura Projetada
M=Maximo comprimento

H

Diametro esférico equivalente.
D, = (4A Im)Y?

D¢ = (S /n)Y?

D, = (6V /n)13

b

tamanho: Parametros geomeétricos

Figura 8 — Metodos de medida de
tamanho de particula com formato
Irregular.
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A= Area Projetada
S= Superficie Projetada
V= \Wolume

Fonte: Adaptado de R. German, 1994,



Caracterizacao de po

« Distribuicao de tamanho de Particula
Figura 10 — Distribuicdo granulométrica por peneiramento e grafico de distribuicdo normal.
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Caracterizacao de po

Efeito da forma na densidade aparente

Figura 11 — Um grafico de densidade fracionaria para pos monosizados versus rugosidade, conforme expresso por um perfil de
particula tipica. A densidade do empacotamento depende da aspereza e irregularidade das particulas
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Fonte: Adaptado de R. German, 1994,



CaraCterlzaQéO de p(,) Figura 13— Um grafico da densidade fracionaria de

Figura 12 — Um gréfico da mudanca na densidade de compactacdo versus composicdo para misturas bimodais de

empacotamento com a relagdo comprimento / diametro esferas grandes e pequenas. Os esbogos mostram como a
P ¢ P densidade melhora até o ponto critico em que as particulas

(L / D) para fibras. O melhor empacotamento 0COIMe ¢ andes sa0 compactadas e as pequenas particulas preenchem os
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Tecnicas para a analise granulométrica

Tabela 1 - Faixas de tamanho recomendadas para cada método de analise granulometrica

Faixa de aplicagdo (um)

Peneiramento 5-100.000
Difracao laser ( Mastersizer 3000E) 0,1a1.000
0,2-50

Microscopia optica
Microscopia eletronica de varredura (MEV) 0,005-100

Fonte: Adaptado de LIMA VERDE et al., 2013, p.130.
Figura 14 - a) Agitador eletro-magnético e peneiras redondas para analise granulométrica. b) Distribuicdo das

partl,cul,as nas peneiras, C) Master5|zer 3000E, d) microscopia optica e e) microscopia eletronica de varredura.
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DETERMINACAO DE TAMANHO DE PARTICULAS
UTILIZANDO O EQUIPAMENTO MASTERSIZER

Figura 15 — Representacao da difracdo laser ocorrida durante a analise do tamanho de particulas.
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No metodo de difracéo a lazer as particulas grossas espalham o raio a menores angulos e vice-versa.
O equipamento possui um sistema de detectores com luz vermelha, que detectam o espalhamento frontal, lateral
e posterior. A fonte de comprimento de onda fixo de luz vermelha é o Laser néon de Hélio, cujo comprimento
de onda define a faixa de tamanho de particula que o aparelho mede. Nesse caso, como A=632,8 nm.



Caracteristicas do Equipamento

Figura 16 — Foto do equipamento Malvern Mastersizer3000E.




Escolha do Dispersante (Melo de Suspensao)

Tabela 2 — Dispersantes utilizados e seus respectivos indices de refracdo na ordem decrescente de
uso (MASTERSIZER 3000E)

Dispersante Indice de Refracio Dispersante Indice de Refracio
Agua 1,33 Acetona 1,36
Etanol 1,36 Butanona 1,38
Alcoo isopropilico 1,39 Hexano 1,38




Caracteristicas do Equipamento

Figura 17 — Foto do equipamento Malvern

O Mastersizer 3000E € considerado 0 Mastersizer3000E com o sistema completo,
principal instrumento de analise de tamanho

de particulas por difracéo laser no mercado
pelo design, desempenho e experiéncia do
usuario no software. No entanto, alguns
clientes nao precisam imediatamente da
funcionalidade avancada que o Mastersizer
3000 oferece. Portanto, a
Malvern  Panalytical  introduziu  um
Instrumento basico para a familia de
produtos Mastersizer que se baseila no
design comprovado do Mastersizer 3000,
mas com funcionalidade de software e
desempenho mais basico. - 2m max -




Interpretacao da Analise Granulometrica

A Figura 18 - ilustra a tela com os resultados de uma analise granulometrica realizada no

equipamento Mastersizer 3000E.

| g _:_] Measurement Details

Sample Name Average of 'Bauxita para CA. Propantes - Sinterlite’
Operator Name Cliente
S0P File Name HydroEV.cfg

Measurement Date Time 12/09/2018 14:31:51
Analysis Date Time 12/0%/2018 14:31:51
Result Source Averaged

l Analysis
Particle Name Bauxita
Dispersant Name Water
Particle Absorption Index 0,100
Weighted Residual 1,20 %%
Amnalysis Model General Purpose

Particle Refractive Index 1,530
Dispersant Refractive Index 1,230
Laser Obscuration 21 0% %
Scattering Model Mi=
Analysis Sensitivity Mormal

l Result
Concentration 0,0138 %
Uniformity 0,353
Specific Surface Area 532,0 m*/kg
D [3:2] 442 ym
D [4:3] 136 pm

Span 2,729
Result Units Volume
Dv (10) 1,52 pm
Dwv (50) 10,6 pm
Dv (30) 30,4 pm
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Resumo de como funciona o Mastersizer 3000E

' MASTERSIZER 3000
RESUMO DO PRODUTO
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