Ciéncia e Engenharia de Materiais

2

Marcia Regina Werner Schneider Abdala
(Organizadora)

P\
S\

ﬁ?’ Gz iz

"- % = e
/ — \.' ///' '” 7
I ' A T
g | | 1 [ ‘Wﬂ | | Eml 7l gl S ol a2 AJ e 5/2l6 ] | I ‘ | l:— J

0

=

Lz

77

g
2
%

[Atena

Ano 2018



MARCIA REGINA WERNER SCHNEIDER ABDALA
(Organizadora)

Ciencia e Engenharia de Materiais
2

Atena Editora
2018



2018 by Atena Editora
Copyright © da Atena Editora
Editora Chefe: Prof? Dr? Antonella Carvalho de Oliveira
Diagramacao e Edi¢do de Arte: Geraldo Alves e Natalia Sandrini
Revisao: Os autores

Conselho Editorial
Prof. Dr. Alan Mario Zuffo - Universidade Federal de Mato Grosso do Sul
Prof. Dr. Alvaro Augusto de Borba Barreto - Universidade Federal de Pelotas
Prof. Dr. Antonio Carlos Frasson - Universidade Tecnolégica Federal do Parana
Prof. Dr. Antonio Isidro-Filho - Universidade de Brasilia
Prof? Dr? Cristina Gaio - Universidade de Lisboa
Prof. Dr. Constantino Ribeiro de Oliveira Junior - Universidade Estadual de Ponta Grossa
Prof® Dr® Daiane Garabeli Trojan - Universidade Norte do Parana
Prof. Dr. Darllan Collins da Cunha e Silva - Universidade Estadual Paulista
Prof® Dr® Deusilene Souza Vieira Dall’Acqua - Universidade Federal de Rondonia
Prof. Dr. Eloi Rufato Junior - Universidade Tecnolégica Federal do Parana
Prof. Dr. Fabio Steiner - Universidade Estadual de Mato Grosso do Sul
Prof. Dr. Gianfabio Pimentel Franco - Universidade Federal de Santa Maria
Prof. Dr. Gilmei Fleck - Universidade Estadual do Oeste do Parana
Prof? Dr? Girlene Santos de Souza - Universidade Federal do Recdncavo da Bahia
Prof? Dr? Ivone Goulart Lopes - Istituto Internazionele delle Figlie de Maria Ausiliatrice
Prof? Dr? Juliane Sant’Ana Bento - Universidade Federal do Rio Grande do Sul
Prof. Dr. Julio Candido de Meirelles Junior - Universidade Federal Fluminense
Prof. Dr. Jorge Gonzalez Aguilera - Universidade Federal de Mato Grosso do Sul
Prof? Dr? Lina Maria Gongalves - Universidade Federal do Tocantins
Prof? Dr® Natiéli Piovesan - Instituto Federal do Rio Grande do Norte
Prof? Dr? Paola Andressa Scortegagha - Universidade Estadual de Ponta Grossa
Prof? Dr? Raissa Rachel Salustriano da Silva Matos - Universidade Federal do Maranhao
Prof. Dr. Ronilson Freitas de Souza - Universidade do Estado do Para
Prof. Dr. Takeshy Tachizawa - Faculdade de Campo Limpo Paulista
Prof. Dr. Urandi Joao Rodrigues Junior - Universidade Federal do Oeste do Para
Prof. Dr. Valdemar Antonio Paffaro Junior - Universidade Federal de Alfenas
Prof? Dr? Vanessa Bordin Viera - Universidade Federal de Campina Grande
Prof? Dr® Vanessa Lima Goncalves - Universidade Estadual de Ponta Grossa
Prof. Dr. Willian Douglas Guilherme - Universidade Federal do Tocantins
Dados Internacionais de Catalogagcao na Publicagao (CIP)
(eDOC BRASIL, Belo Horizonte/MG)

C569 Ciéncia e engenharia de materiais 2 [recurso eletrbnico] / Marcia
Regina Werner Schneider Abdala. — Ponta Grossa (PR): Atena
Editora, 2018. — (Ciéncia e Engenharia de Materiais; v. 2)

Formato: PDF

Requisitos de sistema: Adobe Acrobat Reader
Modo de acesso: World Wide Web

Inclui bibliografia

ISBN 978-85-85107-63-5

DOI 10.22533/at.ed.635183010

1. Engenharia. 2. Materiais |. Abdala, Marcia Regina Werner
Schneider. Il. Série.

CDD 620.11
Elaborado por Mauricio Amormino Junior — CRB6/2422
O contelido dos artigos e seus dados em sua forma, correcao e confiabilidade sdo de
responsabilidade exclusiva dos autores.

2018
Permitido o download da obra e o compartilhamento desde que sejam atribuidos créditos aos
autores, mas sem a possibilidade de altera-la de nenhuma forma ou utiliza-la para fins comerciais.
www.atenaeditora.com.br




APRESENTACAO

Vocé ja percebeu a importancia dos materiais na sua vida diaria? Os materiais
estdo provavelmente mais imersos na nossa cultura do que a maioria de n0s imagina.
Diferentes segmentos como habitacdo, saude, transportes, seguranca, informacao/
comunicacédo, vestuario, entre outros, sdo influenciados em maior ou menor grau
pelos materiais.

De fato a utilizacdo dos materiais sempre foi tdo importante que os periodos
antigos eram denominados de acordo com os materiais utilizados pela sociedade
primitiva, como a ldade da Pedra, Idade do Bronze, Idade do Ferro, etc.

A humanidade esta em constante evolucdo, e os materiais ndo sao excecgodes.
Com o avanco da ciéncia e da tecnologia a cada dia surgem novos materiais com
caracteristicas especificas que permitem aplicacées pormenorizadas e inovacao nas
mais diferentes areas.

Todos os dias centenas de pesquisadores estao atentos ao desenvolvimento
de novos materiais e ao aprimoramento dos existentes de forma a integra-los em
tecnologias de manufatura economicamente eficientes e ecologicamente seguras.

Estamos entrando em uma nova era caracterizada por novos materiais que podem
tornar o futuro mais facil, seguro e sustentavel. O campo da Ciéncia e Engenharia
de Materiais aplicada estad seguindo por novos caminhos. A iminente escassez de
recursos esta exigindo inovacgoes e ideias criativas.

Nesse sentido, este livro evidencia a importancia da Ciéncia e Engenharia de
Materiais, apresentando uma coletanea de trabalhos, composta por quatro volumes,
que permitem conhecer mais profundamente os diferentes materiais, mediante um
exame das relacdes entre a sua estrutura, as suas propriedades e o seu processamento.

Considerando que a utilizacao de materiais e os projetos de engenharia mudam
continuamente e que o ritmo desta mudanca se acelera, ndo ha como prever os avangos
de longo prazo nesta area. A busca por novos materiais prossegue continuamente...

Boa leitura!

Marcia Regina Werner Schneider Abdala
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CAPITULO 7

ESTUDO SOBRE O PROCESSO DE SINTERIZACAO
DAS MATRIZES METALICAS DE FE-CU-25%NB E FE-
CU-25%C0O DURANTE A PRENSAGEM A QUENTE

Hellen Cristine Prata de Oliveira
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RESUMO: O processo de sinterizagao
promove a densificacdo e a evolugdo da
microestrutura do material, com consequente
aumento expressivo da dureza e resisténcia
mecanica. Entretanto, poucos estudos mostram
a influéncia da pressao e temperatura durante
a sinterizacdo por prensagem a quente.
Neste sentido, este trabalho busca avaliar as
alteracdes microestruturais e propriedades com
a variacao de presséo e temperatura e o tipo de
sinterizacao sofrida pelos pés metalicos durante
a sinterizagao por prensagem a quente. Para
isso, foram estudadas 2 amostras, alterando
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0s parametros de sinterizacdo: 25%Fe-50%Cu-
25%Nb e 25%Fe-50%Cu-25%Co. As amostras
foram analisadas pelo MEV/EDS com o intuito
de verificar a morfologia e presenca de poros,
bem como a interacdo entre os constituintes
metalicos de cada amostra através das analises
de EDS em linha. Foram também determinadas
a densidade relativa, porosidade e dureza
Vickers (HV5). Ao final do estudo concluiu-se
que as ligas compostas pelo elemento nidbio
sofreram sinterizacéo ativada em conjunto com
a sinterizacao por fase liquida. Para as ligas de
cobalto foi observada a sinterizacéo por fase
liquida. O aumento na severidade nas condigoes
de sinterizacdo (pressdo e temperatura)
conduziu a uma melhora nas propriedades
fisicas e mecanicas das ligas, o que indica
que esses parametros estdao diretamente
relacionados aos mecanismos de difuséo
no processo de sinterizagcdo, melhorando as
propriedades e difusividade entre os elementos.
PALAVRAS-CHAVE: prensagem a quente,
parametros de sinterizagao, microestrutura.

ABSTRACT: The sintering process promotes
densification and the evolution of the
microstructure of the material, with consequent
significant increase in hardness and mechanical
strength. However, few studies show the
influence of pressure and temperature during

sintering by hot pressing. In this sense, this
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work aims to evaluate the microstructural changes and properties with the variation
of pressure and temperature and the type suffered by sintering metal powders during
sintering by hot pressing. For this, two samples were studied by changing the sintering
parameters: 25% Fe-50% Cu-25% Nb and 25% Fe-50% Cu-25% Co. Samples were
analyzed by SEM / EDS in order to check the morphology and the presence of pores,
as well as the interaction between the metallic constituents of each sample by the
EDS analysis in line. They also determined the relative density, porosity and Vickers
hardness (HV5). At the end of the study it was concluded that niobium alloy composite
element by sintering activated suffered together with the liquid phase sintering. For
cobalt alloys were observed by liquid phase sintering. The increase in the severity of
the sintering conditions (temperature and pressure) led to an improvement in physical
and mechanical properties of the alloys, which indicates that these parameters are
directly related to the mechanisms of diffusion in the sintering process, improving the
properties and diffusivity between elements.

KEYWORDS: hot pressing, sintering parameters, microstructure.

11 INTRODUCAO

A sinterizacdo é um processo termodinamico fora do equilibrio, no qual um
sistema de particulas vem a adquirir uma estrutura sélida coerente, através da atuacao
de mecanismos de transporte de matéria, resultando na redugcao de energia livre do
sistema através do crescimento de contatos entre as particulas, redugéo do volume
dos poros e alteracdo da geometria dos poros. Através da sinterizagdo é promovida a
densificacdo e a evolugcdo da microestrutura do material, com consequente aumento
expressivo da dureza e resisténcia mecéanica (THUMMLER, 1993; FANG, 2010).

A principal forca motriz do processo de sinterizacdo vem da alta energia superficial
dos pds metalicos. A sinterizagcao por fase Unica ocorre em trés estagios, sem distincao
clara entre eles: estagio inicial, estagio intermediario e estagio final.

O estagio inicial da sinterizagdo € caracterizado pelo crescimento do
pesco¢o formado no contato entre os pds. O estagio intermediario corresponde ao
arredondamento dos poros e inicio do processo de crescimento dos gréos. E o estagio
final ocorre quando os poros se tornam esferas fechadas, impedindo o crescimento dos
graos. Apesar disso, nao existe uma teoria universal que possa ser aplicada a todos
0s processos de sinterizacado, sendo esses extremamente suscetivel a alteragdes de
acordo com os elementos presentes (FANG, 2010).

O processo de Sinterizagao por Fase Sélida ocorre quando nao é atingida a
temperatura de fusdo de nenhum dos elementos e sem a presenca de pressao externa
no sistema. Nestes casos, a resisténcia mecanica é essencial, mas a necessidade de
densificacdo é minima (UPHADHYAYA, 2009).

A Sinterizacao por Fase Liquida é o processo de sinterizacdo no qual um dos
elementos do sistema propicia a formacédo de uma fase liquida durante o processo
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de sinterizacdo. Assim nestes casos, o pd utilizado é composto por mais de um
componente, onde um dos quais tem baixo ponto de fusédo em relagédo ao componente
majoritario da mistura (GOMES, 1993).

Devido a sinterizacao por fase liquida apresentar tempos e temperatura mais
baixos, mas sem deixar de atingir o grau de densificacdo desejada, a grande maioria
dos sinterizados produzidos na industria vem utilizando essa técnica (KLEIN, 2004).

Neste tipo de sinterizacdo, a evolugdo da microestrutura revela estagios do
processo que vem sendo dividido em processo de rearranjo, processo de solugcao/
precipitacdo e processo final (GERMAN, 2014).

A sinterizacédo ativada consiste na modificacdo das propriedades superficiais
das particulas constituintes do p0, através de um mecanismo ou agente ativador do
processo de sinterizacdo (GOMES,1993).

Esta sinterizacdo ativada se aplica a materiais de elevado ponto de fusdo. Sem
0 uso desses aditivos a sinterizacdo desses materiais teria de ser feita a elevadas
temperaturas de sinterizacdo. Como exemplo podemos citar o tungsténio que tem sua
temperatura de sinterizac&o reduzida pela adicdo de alguns elementos como cobalto,
niquel e ferro. O papel do ativador ou mecanismo de ativagao € provocar um acréscimo
da forca motriz do processo, a partir do aumento da area superficial, assim como a
criacdo de novos mecanismos de transporte de matéria (UPHADHYAYA, 2009).

Nos processos de sinterizagdo com pressédo externa o efeito da presséo é
amplificado quando se analisa microestruturalmente, devido as pequenas zonas de
contato entre as particulas. Como consequéncia, a pressao externa se torna um fator
dominante no inicio do processo de densificacdo, sendo o final do processo controlado
por fatores difusionais (GERMAN, 2014).

De acordo com Zerem e Karagoz (2005) os principais parametros controlados
na producéo de ligas para ferramentas de corte diamantadas sao temperatura, tempo
e pressédo. Sendo estes parametros os principais responsaveis pelo controle dos
processos de densificacdo, devem-se analisar quais os impactos de sua variagao nas
propriedades dessas ligas.

No inicio do processo de prensagem a quente, devido ao tamanho das particulas,
ocorre uma concentracao de forga nas interfaces propiciando que o fluxo plastico e a
difusdo nos contornos de graos promovam uma rapida densificacao inicial do material.

Dependendo dos valores de pressao aplicadas na sinterizagdo pode ocorrer a
formacéo de fases liquidas ou amorfas no sistema. Essas fases aumentam a velocidade
dos processos difusionais e aceleram o processo de densificagdo (GERMAN, 2014).

O aumento da temperatura de sinterizacdo ira promover um aumento da cinética
de reacdo dos mecanismos de difusdo. Além disso, se forem utilizados metais com
baixo ponto de fusdo como o Cu, eles tendem a formar uma fase liquida que ira auxiliar
na densificacdo dos materiais pela atuacdo dos mecanismos de sinterizacao por fase
liquida (LI et al, 2012).

Devido a diminui¢cdo da resisténcia mecanica dos materiais com o aumento da
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temperatura, o mecanismo de densificagdo por fluxo plastico ira atuar nos materiais
para temperaturas mais baixas (GERMAN, 2014).

Li et al (2012) provou que a dureza do material ird variar com a mudancga da
temperatura de sinterizacao. Isto ocorre devido a formacao de fases sélidas com a
combinacao dos p6s que ocorre com 0 aumento da temperatura e também devido a
diminuicéo da porosidade.

Logo, atemperatura apresenta umarelagao linear com o grau de densificagao. Isto
pode ser explicado pelos mecanismos de difusdo, que é um mecanismo termicamente
ativado, e exerce grande influéncia sobre a densificacdo durante todo o processo.

Assim, busca-se realizar um estudo sobre o processo de sinterizagcdo que
as matrizes metélicas de Fe-Cu-25%Nb e Fe-Cu-25%Co desenvolvem durante a
prensagem a quente.

2 | MATERIAIS E METODOS

Foram realizados estudos para verificar o tipo de sinterizacdo desenvolvido na
prensagem a quente de duas matrizes diferentes: 25%Fe-50%Cu-25%Nb e 25%Fe-
50%Cu-25%Co. As amostras foram sinterizadas nas seguintes condi¢cbes, Tabela 1:

Parametros de Sinterizacao

Amostras
Temperatura Pressao Tempo
(°C) (MPa) (min)
25%Fe-50%Cu-25%Nb 800 35 3
25%Fe-50%Cu-25%Nb 900 35 3
25%Fe-50%Cu-25%Nb 900 42 3
25%Fe-50%Cu-25%Co 800 35 3
25%Fe-50%Cu-25%Co 800 42 3

Tabela 1 — Parametros de sinterizacao para cada amostra estudada.

Os pds metalicos de Fe e Cu usados foram fabricados pela empresa METALPO.
O p6 metalico de Nb foi processado e fornecido pelo Departamento de Engenharia de
Materiais — Escola de Engenharia de Lorena — Universidade de Sdo Paulo - DEMAR-
EEL-USP. Este p6 metélico foi obtido através do processo de hidrogenacédo — moagem
— desidrogenacao (HDH). O p6 metélico de Co foi fabricado pela UMICORE, sendo
este pbd denominado extrafino.

As matrizes metélicas foram obtidas através da sinterizagcdo por prensagem
a quente na prensa industrial /dea, modelo 0338, com leitor de temperatura do tipo
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pirdmetro, sendo seu feixe de luz incidente nos pistées de grafite durante a sinterizacéo,
as quais se realizaram na empresa DIAPOR em Portugal. Os pds metalicos foram
misturados e homogeneizados por 2 horas em um misturador rotativo, de acordo com
a composicao desejada e, posteriormente, conduzida para a prensagem a quente.

Em seguida, as amostras foram preparadas metalograficamente e analisadas
no microscopio eletrénico de varredura (MEV) obtendo imagens a partir de elétrons
retroespalhados com o intuito de analisar a microestrutura, porosidade, distribuicdo
das fases para identificar o tipo de sinterizagdo desenvolvida durante a prensagem
a quente. Estas andlises foram geradas no NanoLab/DEMET/UFOP no microscépio
Tescan modelo Vega3. A microanalise por espectroscopia de energia dispersiva (EDS)
acoplada ao MEV foi utilizada para a realizacdo da anélise das fases presentes e a
interacdo entre os constituintes metalicos de cada amostra através das analises de
EDS em linha.

As medidas da Dureza Vickers (HV5) das matrizes metélicas foram realizadas
utilizando uma carga de 5kgf durante 15 segundos para cada endentacéo, utilizando
o durométro da marca Otto Wolpert Werk modelo dia testor 2 Rc pertencente ao
Laboratério de Ensaios Mecanicos/DEMET/UFOP.

A densidade relativa (p,) foi obtida pela razdo entre a densidade aparente e a
densidade teérica do material.

A porosidade é uma estimativa da quantidade de poros existentes nos materiais,
gue se obtém a partir da diferenca entre 100 e a densidade relativa do material (100
- pr). A andlise da porosidade revela o quanto poroso esta o material, sendo que esta
também pode ser observada pela microestrutura e pela diminuicao das propriedades
mecanicas (Oliveira, 2010).

31 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Prensagem a Quente

Para que a sinterizacao seja efetiva na prensagem a quente, é necessario que
o ciclo térmico referente a sinterizacao de p6s metélicos tenha 5 etapas, conforme
descreve Reis et al. (2008). Isto foi observado durante o processo de sinterizagdo a
guente das amostras com 25%Co e 25%Nb, conforme mostra a Figura 1.

Na primeira etapa, a presséo s € acionada quando se atinge 450°C, e quando
essa temperatura alcanga 650°C a pressao aumenta de 100 para 150 kg/cm?, e
continua desta forma até a etapa 4. A etapa 4 corresponde a temperatura maxima
atingida, ou seja, a temperatura de sinterizacao alcancada (800°C). Neste momento
a temperatura se mantém constante por um periodo de tempo e pressao desejados.
Ao final do tempo, a temperatura diminui gradativamente enquanto que a pressao se
mantém constante até os 350°C, finalizando o processo com a etapa 5.
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Com isso é garantida a forma e a tolerancia dimensional, assim como a
densificacdo da mistura dos metais ligantes, pelos mecanismos de prensagem e
sinterizagéo simultaneos.

Step1 (Step 2 (Step 3 (Stepd (Step5 (Stepb (Step ¥

Temperatura ("C)
Sub.Temp.{"C's)

Corrente (%)

Y. Trafo

Pressao (Kg/cm?)

Forga (Ton)
Dir/Prop (0/1)
A=1V=2/G1=4/G2=8/G0=16

Tempo Mant. ig)

Figura 1 — Representagéo das condi¢des observadas na prensa a quente /dea durante a
sinterizacéo a 800°C/42 MPa/3min na empresa Diapor.

Para melhor compreender o comportamento dessas matrizes metalicas durante
a sinterizacdo € apresentado o grafico de sinterizacdo da matriz metalica 25%Fe-
50%Cu-25%Co durante a sinterizagdo a 800°C/42MPa/3min — Figura 2, juntamente
com a Figura 1. Ressalta-se que todas as matrizes metélicas geraram gréficos de
sinterizac&o similares, por isso que sera apresentado e discutido apenas um grafico
de sinterizacao.

Através da Figura 2 verifica-se que o grafico é composto por linhas vermelhas,
verdes e azuis, representando, respectivamente, temperatura (°C - ciclo térmico),
altura da amostra (mm) e o tempo (s).

Quando a temperatura atinge seu valor maximo, a pressao tera alcancado seu
valor maximo e entdo se inicia a contagem do tempo de sinterizacdo. A altura da
amostra é diminuida a medida que os pistdes de grafite se deslocam para compacta-
la e sinteriza-la devido a acao da pressao e temperatura. Logo, a linha verde reflete o
deslocamento desses pistoes.
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Figura 2 — Grafico da matriz metalica 25%Fe-50%Cu-25%Co durante a sinterizacédo a
800°C/42MPa/3min.

Ao colocar a matriz de sinterizacdo na prensa, os pistdes ocupam a posi¢cao
zero. Ao iniciar a sinterizacdo, esses pistdes séo pressionados por uma forga, fazendo
com que sejam introduzidos nas cavidades em que se encontram os pos metalicos,
sinterizando-os. Nesse momento a leitura € crescente devido a introducao dos pistées
nas cavidades, até atingir um estado de inércia, que deve coincidir ou iniciar pouco
antes do inicio da linha constante de temperatura maxima, correspondente a altura
constante da amostra durante a aplicacao do tempo, temperatura e pressao maxima.

Ao final do tempo de sinterizagc&o, a temperatura é diminuida e a pressao maxima
€ mantida até 350°C (Figura 1). Neste momento de resfriamento verifica-se uma leve
subida da altura, pois houve um deslocamento dos pistdes para o interior da cavidade,
0 que indica a contracdo da amostra sinterizada (diminuicdo da altura).

Diante disso, os graficos de sinterizacdo de cada amostra devem apresentar a
formacao da constante da altura preferencialmente antes da constante da temperatura,
para que a sinterizacéo seja eficiente. Caso que ocorreu nas sinterizacdes de todas as
amostras estudadas. Para melhor visualizagao e explicacdo, foram colocadas 2 retas
verticais amarelas que delimitam o inicio e o fim da constante altura da amostra no
grafico.

Na Figura 2, a matriz com 25%Co teve a altura das amostras estabilizadas a
750°C, aproximadamente, antes de alcancar a temperatura e pressao maxima,
conforme delimitado pelas retas verticais amarelas e horizontal verde, para que ocorra
o rearranjo e difusdo dos atomos sob temperatura e pressao maxima. Neste caso, a
altura da amostra se mantém constante durante a aplicacédo da presséo de 42MPa




durante os 3 minutos a 800°C.

Ao término do tempo da sinterizacéo, indicado pela segunda reta vertical amarela,
a amostra mostra uma diminui¢cdo de sua altura revelando um grafico crescente para
altura (mm) o que corresponde ao rearranjo das particulas durante o resfriamento
(estagio final da sinterizacdo). O que resultou num corpo denso refletindo isso
nas propriedades observadas. Isto mostra que os estagios de sinterizac&o (inicial,
intermediario e final) conforme a teoria descreve, ocorreram de forma efetiva nestas
sinterizacoes.

3.2 MEV/EDS

Na Figura 3 observa-se as micrografias das amostras de 25%Fe-50%Cu-25%Nb
obtidas por elétrons retroespalhados.

Através da andlise por EDS em ponto, observou-se com clareza os trés
componentes da liga: o cobre forma uma matriz espalhada por toda a amostra de cor
cinza claro, o ferro formou aglomerados de particulas na cor cinza escuro e o0 nidbio
também formou aglomerados de particulas, mas de cor branca, conforme indicado na
Figura 3(b).

A regido analisada nas amostras de 25%Fe-50%Cu-25%Nb se mostra bastante
heterogénearevelando que os elementos Fe, Cu e Nb formaram particulas bem distintas,
nédo sendo observavel a sobreposi¢cao destes elementos que indicasse a solubilidade
entre os elementos, exceto pela amostra 25%Fe-50%Cu-25%Nb/900°C/42MPa/3min
(Figura 3(f)).

Ao redor das aglomeragdes de particulas de nidbio, para essa amostra (25%Fe-
50%Cu-25%Nb/900°C/42MPa/3min), verifica-se regides de coloracdo diferenciada
sugerindo a formacao de solucdes solidas entre os elementos na regido de contorno
de grao. Também é possivel observar a diminuicao da quantidade de poros sendo
gue 0s poros presentes apresentam uma forma mais arredondada do que aquelas

> oo P
- ¥ » 3 : ! » b :
- \ . 3 - P % o iy
o 3 B ‘ - . . L f = o i ‘ -~ il
SEM MAG: 400 x 3 SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE | VEGA3 TESCAN
SEM HV: 200 kV - SEM HV: 20.0 kV AMIE-9
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Figura 3 - Microestrutura da matriz metélica de 25%Fe-50%Cu-25%Nb sinterizada com
0 parametro de sinterizagao: (a, b) 800°C/35MPa/3min; (c, d) 900°C/35MPa/3min; (e, f)
900°C/42MPa/3min. Ampliagéo 400X (a, ¢, d) e 1000X (b, d, e).

Contudo, foi confirmada a atuacéo de Cucomo uma matriz (metal base) envolvendo
todas as demais aglomeracbes de particulas, podendo este comportamento ser
associado a formacédo de uma fase liquida de cobre durante a sinterizacao.

Com o aumento da temperatura/pressao de sinterizacéo, ocorreu uma significativa
diminuicéo da quantidade de poros e o0 aparecimento de diferenca de tonalidades nas
regioes de contorno de gréao, sugerindo a interacao entre os elementos. Isto pode ser
explicado pela atuacédo dos mecanismos de difusao devido ao aumento da temperatura
(GERMAN, 2014).

De acordo com Li et al. (2012), o aumento da temperatura ira favorecer a
cinética de reacéo dos mecanismos de difus&o, o que ira contribuir para 0 aumento da
densidade do material. Outro fator que contribui para a diminuicdo da homogeneidade
e aumento da densidade do material € o acréscimo da pressédo, que no inicio do
processo de sinterizacao ira exercer grande influéncia devido a grande area de contato
das particulas o que ira favorecer os processos de densificacdo por fluxo plastico

(SHUKLA, 2012).
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As Figuras 4, 5 e 6 mostram as micrografias da matriz metalica Fe-Cu-25%Nb
sinterizadas a 800°C/35MPa/3min, 900°C/35MPa/3min e 900°C/42MPa/3min,
respectivamente. Todas as imagens foram obtidas com aumento de 1000X e
apresentam a variacéo da intensidade de emissao caracteristica de raios X durante a
analise em linha.

Pela analise em linha da Figura 4 pode-se concluir que ndo ocorreu interacéo
significativa entre os elementos formadores da matriz metalica, sugerindo a baixa
solubilidade entre os elementos Fe, Cu e Nb para a formacgéo de solucéo sélida.

Somente em pequenas regides do contorno de grao foi possivel notar interacdes
entre os elementos, o que indica ser este mecanismo o preferencial. Como exemplo
podemos destacar a regidao de 60 micrometros até 95 micrdmetros onde ocorreram
interacdes entre os trés elementos.

Observando esta regiao na figura sobre a qual foi realizada a analise em linha
podemos concluir que se trata de uma regido de contorno de grao, na qual a difuséo de
elementos ird ocorrer de maneira mais facil. Em regides internas dos graos somente
€ possivel notar a presenca de somente um elemento, como por exemplo na regiao
de 20 a 45 micrébmetros. Também foi possivel confirmar a distribuicdo heterogénea de
elementos.

Todos os Elementos
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Figura 4 — Variagcéo da intensidade de emisséo caracteristica de raios X ao longo de uma linha
na area selecionada da matriz metélica Fe-Cu-25%Nb sinterizada a 800°C/35MPa/3min.
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Pela Figura 5, pode-se concluir que ndo ocorreu interagédo significativa entre os
elementos formadores da matriz metalica, Fe, Cu e Nb, sugerindo a baixa solubilidade
entre os elementos para a formacéo de solucéo sélida.

Pela analise por EDS em linha para estas condicbes de sinterizacdo € possivel
observar algumas interacdes entre os elementos Fe e Cu, evidenciando uma leve
difusao para a superficie de Cu.

Estas interacbes de Fe com o Cu podem ser observadas entre os picos 3 a 9
micrometros, 105 a 114 micrometros, 120 a 125 micrédmetros, 165 a 172 micrébmetros
e 216 a 221 micrbmetros que sao regides de contorno de gréo. Também foi observado
a interacao entre Fe e Nb através das regides de contorno de grao entre 174 e 180
micrémetros.

Da mesma maneira que ocorreu para a amostra sinterizada a 800°C/35MPa/3min,

as interacdes entre os elementos somente foram observadas nas regides de contorno
de gréao, nunca no interior dos mesmos.
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Figura 5 — Variagcéo da intensidade de emissao caracteristica de raios X ao longo de uma linha
na area selecionada da matriz metélica Fe-Cu-25%Nb sinterizada a 900°C/35MPa/3min.

Pela analise em linha da Figura 6 foi observado que ha interagdo significativa
entre os elementos formadores da matriz metalica, Fe, Cu e Nb nos contornos de gréo,
provavelmente havendo a formacéo de solug¢ao sélida.
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E interessante notar que as aglomeracdes de particulas de niébio possuem uma
faixa em sua volta, diferente da coloragéo da matriz de Cu, que possui como elementos
constituintes o Fe e Cu, indicando a solubilidade entre estes elementos (por exemplo,
a regiao entre 210 a 219 micrometros).

Na regiao entre 36 a 45 micrOmetros é possivel notar a interacéo dos elementos
Fe, Cu e Nb. Entretanto para as interagbes de Fe e Nb, estas se restringiram aos
contornos de graos de forma pontual em 168 a 171 micrbmetros e em particulas
isoladas dentro de um aglomerado como visto em 54 a 60 micrémetros.
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Figura 6 — Variagé@o da intensidade de emissao caracteristica de raios X ao longo de uma linha
na area selecionada da matriz metalica Fe-Cu-25%Nb sinterizada a 900°C/42MPa/3min.

Mais uma vez foi confirmada a interacéo entre os elementos apenas nas regides
de contorno de gréo.

As micrografias das amostras de 25%Fe-50%Cu-25%Co obtidas por elétrons
retroespalhados séo apresentadas na Figura 7.

Pelas micrografias apresentadas pode-se notar que a matriz metalica de cobalto
se apresenta de maneira muito mais homogénea do que as matrizes de niébio. Pelas
imagens da Figura 7 e EDS pontual é possivel identificar uma matriz formada por
Cu com alguns aglomerados de Fe e Co. Com o aumento da pressao, fica dificil
diferenciar o Co, levando a crer que os elementos Fe e Co podem estar formando
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solugdes sélidas.
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Figura 7 - Microestrutura da matriz metalica de 25%Fe-50%Cu-25%Co sinterizada com o
parametro de sinterizacéo: (a, b) 800°C/35MPa/3min; (c, d) 800°C/42MPa/3min. Ampliacao
400X (a, b) e 1000X (c, d)

Pode-se observar que o Fe e Cu na estrutura da matriz Fe-Cu-25%Co apresenta
uma distribuicdo muito préxima a apresentada pelo nidbio na matriz Fe-Cu-25%Nb,
sugerindo que estes possam apresentar tipos de sinterizacdo semelhantes. Enquanto
que o Co ndo se comporta de maneira similar ao Nb. Isto pode estar relacionado ao
fato de que o Fe e Co possuem alto limite de solubilidade favorecendo a difuséo do Co
no Fe para ocorrer a formagao da solugao soélida Fe.

Com o aumento da presséo para 42MPa durante a sinterizacdo, a matriz metalica
de Co apresentou estrutura diferente daquela com 35MPa. Houve uma interagéo maior
entre os elementos Fe e Co fazendo com que néo fosse possivel identificar os contornos
dos aglomerados de particulas de Co e Fe, indicando o alto limite de solubilidade do
Co no Fe formando solucéo sélida (Oliveira, 2010; Del Villar et al., 2001). Enquanto
gue para a fase liquida, Cu, se revelou em aglomerados bem definidos.

Outra diferenca na microestrutura que pode ser notada foi a diminuigcdo do nimero
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de poros. Nessas amostras foi detectada uma contaminagao por particulas de nidbio,
devido a matriz de sinterizag¢do utilizada ter sido a mesma para a fabricacéo de todos
0s corpos de prova e nao ter realizado uma limpeza eficiente. Mas esta quantidade
apresentada nao interfere nos resultados.

As Figuras 8 e 9 mostram as micrografias da matriz metalica Fe-Cu-25%Co
sinterizadas a 800°C/35MPa/3min e 800°C/42MPa/3min, respectivamente. Todas as
imagens foram obtidas com aumento de 1000X e apresentam a variagdo da intensidade
de emissao caracteristica de raios X durante a analise em linha.
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Figura 8 — Variagcéo da intensidade de emissao caracteristica de raios X ao longo de uma linha
na area selecionada da matriz metélica Fe-Cu-25%Co sinterizada a 800°C/35MPa/3min.

Pelo resultado do grafico da Figura 8, podemos observar que a solubilidade
apresentada pelo elemento Co pode ser atribuido a formacéao de solucdes sélidas de
Fe e CoCu por quase toda a area analisada, respectivamente em 2,5 a 5 micrometros
e 33 a 43 micrbmetros.

Pela emissao caracteristica de raios X pode-se concluir que a particula branca
no centro da amostra é que uma particula de niébio que contaminou a amostra durante
o processo de mistura dos pds ou prensagem a quente.

Pode-se concluir que para a matriz metalica de Co existe uma maior interacao
entre os seus elementos ocorrendo principalmente nos contornos de gréo e ainda pela




difusividade do Co no Fe formando solugéo solida.

Novamente é possivel observar na Figura 9 alteracbes no comportamento
da amostra devido a mudanga da presséo de sinterizagdo, o que contribuiu para
a solubilidade do Co no Fe, como mostra nitidamente a regido de aglomerados de
particulas entre 0 a 10 micrébmetros, 32,5 a 50 micrdmetros, 82,5 a 92,5 micrémetros e
120 a 130 micrémetros. Isto significa que a pressao utilizada de 42MPa contribuiu na
formacé&o da solucdo solida Fe e em maior quantidade.

Também foi observada uma pequena interacéo entre Cu e Co, entre 66 a 85
micrdmetros e 108 a 120 micrémetros, o que sugere a formacéo da fase CoCu.

Pela emisséo caracteristica de raios X pode-se concluir que a particula branca no
centro da amostra € que uma particula de nidbio, conforme explanado anteriormente.

De acordo com German (2014) as condicbes na qual as amostras foram
submetidas sao suficientes para que o cobre forme uma fase liquida o que ira propiciar
elevados valores de densificagdo devido a ocorréncia de sinterizacéo por fase liquida.
Nestas micrografias € possivel observar uma quantidade consideravel de poros e
estes com formas pouco definidas indicando menores indices densificagcéo.
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Figura 9 — Variagéo da intensidade de emissao caracteristica de raios X ao longo de uma linha
na area selecionada da matriz metéalica Fe-Cu-25%Co sinterizada a 800°C/42MPa/3min.

Portanto, apbés as analises por MEV/EDS, verificou-se que o aumento da
temperatura de sinterizacdo promoveu um aumento da cinética de reacdao dos
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mecanismos de difusdo. Além disso, se forem utilizados metais com baixo ponto de
fusédo como o Cu, eles tendem a formar uma fase liquida que ira auxiliar na densificacao
dos materiais pela atuacdo dos mecanismos de sinterizacao por fase liquida.

Desta forma, pode-se afirmar que o tipo de sinterizacdo sofrida pelos po6s
metalicos durante a prensagem a quente para a fabricacdo das matrizes metélicas
de Fe-Cu-25%Nb é a Sinterizacdo Ativada em conjunto com a Sinterizagéo por Fase
Liquida, enquanto que para a matriz metélica de Fe-Cu-25%Co é pela Sinterizacéo
por Fase Liquida.

Sinterizacao Ativada devido ao uso de material de elevado ponto de fusao (Nb)
e uso de outros elementos que resultam na formacédo de uma fase liquida (Cu) e de
novas fases sélidas (Fe e Nb) a qual acelera o mecanismo de transporte de matéria
conseguindo-se abaixar a temperatura de sinterizacéo.

Sinterizacdo por Fase Liquida devido a formacdo de uma fase liquida em uma
temperatura menor que seu ponto de fusdo (Cu), a solubilidade do sélido (Fe) no
liquido (Cu) estabelecendo um gradiente de difusdo, a boa molhabilidade das particulas
sélidas pelo liquido e aos estagios de sinterizacao verificados nas matrizes metalicas
(processo de rearranjo, processo de solugao/precipitacao e processo final).

3.3 Propriedades Fisicas e Mecanicas

A Tabela 2 expde o resultado de dureza Vickers (HV5), densidade relativa e
porosidade obtida para as matrizes metalicas sinterizadas por prensagem a quente.

Amostras HV5 (kgt/mm?)  r (%) P (%)
25%Fe-50%Cu-25%Nb/800°C/35MPa/3min 232,66 95,20 4,80
25%Fe-50%Cu-25%Nb/900°C/35MPa/3min 249,97 96,60 3,40
25%Fe-50%Cu-25%Nb/900°C/42MPa/3min 280,74 98,59 1,41
25%Fe-50%Cu-25%C0/800°C/35MPa/3min 248,92 98,55 1,45
25%Fe-50%Cu-25%C0/800°C/42MPa/3min 286,63 98,90 1,10

Tabela 2 — Propriedades fisicas e mecanicas das matrizes metalicas sinterizadas.

Pelos resultados obtidos pode-se perceber em todos 0s casos que, 0 aumento
tanto da temperatura quanto da pressao durante a sinterizagdo, resultam em um
acréscimo na dureza, pois estes 2 parametros estdo diretamente relacionados aos
mecanismos de difus&o no processo de sinterizacao.

Nas matrizes metalicas compostas por nidbio esse acréscimo observado nos
valores de dureza pode ser atribuido a diminuicao da quantidade de poros e ao aumento
da interacao entre Fe e Cu e entre Fe e Nb a medida que a temperatura e presséao sao
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elevadas. Isto sugere que houve formacgéo de solucdes solidas preferencialmente nos
contornos de graos, o que foi notado pelas analises por EDS em linha.

Nas matrizes metalicas de cobalto o acréscimo no valor da dureza pode ser
atribuido a diminuicdo da porosidade e consequente aumento da densificacdo do
material ao ter usado uma pressao de 42MPa, o que favoreceu 0 mecanismo de
difusdo do Co no Fe devido ao alto limite de solubilidade entre eles (OLIVEIRA, 2010;
DEL VILLAR et al., 2001), fazendo com que nao fosse possivel identificar os contornos
dos aglomerados de particulas de Co e Fe, indicando a formag&o da solugéo solida.

Para as matrizes metélicas analisadas o aumento da dureza pode ser
compreendido como um avan¢o nas propriedades mecanicas do material e melhoria
na atuacdo dos mecanismos de densificacdo. Portanto os materiais que obtiveram
maiores valores de dureza podem ser considerados como aqueles que tiveram uma
sinterizacdo mais efetiva. Fato que converge com as observacgdes feitas a partir das
imagens obtidas via MEV e valores de densidade e porosidade.

Ao analisar os valores de densidade relativa e porosidade, percebe-se que os
valores melhoram a medida que a temperatura ou pressao sao elevadas. Contudo, ao
modificar a pressao e temperatura simultaneamente, como ocorreu nas matrizes de
Nb, verifica-se um resultado ainda melhor, alcancando densidade relativa 98,59% e
porosidade de 1,41%.

Com isso pode-se sugerir que o aumento da dureza do material devido a
alteracéo da presséo esta relacionado com a formag¢do de uma fase dura no material,
provavelmente a solugcédo sélida de Fe. Mas para confirmacédo, sera necessario um
estudo sobre as fases presentes nestas matrizes com o auxilio da difragcdo de raios X.

Com a mudancga da temperatura de sinterizagdo observou-se uma variacéo na
dureza das matrizes metalicas de Nb e Co, 0 que esta de acordo com o trabalho de
Li et al. (2012). Isto ocorre devido a formacao de fases sélidas com a combinacéo
dos pOs que ocorre com 0 aumento da temperatura e também devido a diminui¢cao da
porosidade (Li et al., 2012).

Portanto, ao analisar as propriedades € possivel concluir que para a matriz
metélica Fe-Cu-25%Nb o melhor parametro de sinterizacédo é 900°C/42MPa/3min e
para a matriz Fe-Cu-25%Co é 800°C/42MPa/3min.

41 CONCLUSOES

1. O processo de sinterizacdo para as matrizes metélicas de Fe-Cu-25%Nb e Fe-Cu-
25%Co apresentaram-se de forma coerente com a literatura, indicando a ocorréncia
dos estagios de sinterizacdo através do grafico obtido durante a prensagem a
quente, resultando num corpo denso refletindo isso nas propriedades observadas.

2. Amatriz metélica de Fe-Cu-25%Nb apresentou o tipo de sinterizagcao denominada
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Sinteriza¢ao Ativada em conjunto com a Sinterizacdo por Fase Liquida.

3. Amatriz metalica de Fe-Cu-25%Co apresentou o tipo de sinterizacdo denominada
Sinterizacao por Fase Liquida.

4. A amostra Fe-Cu-25%Nb apresentou estrutura composta de aglomeracdes
de particulas de Fe e Nb dispersas por toda a matriz de fase liquida, Cu. Nao
houve interacao significativa entre os elementos Fe, Cu e Nb com a variagdo dos
parametros de sinterizacdo. Entretanto, nos contornos dos gréos € perceptivel
a interacdo entre Fe e Nb, sendo este 0 mecanismo preferencial de difuséao.
Suas propriedades foram melhoradas devido ao mecanismo de densificacdo
e a diminuicdo da porosidade com o aumento dos valores dos parametros de
sinterizag&o indicando efetividade no processo de sinterizagao.

5. A amostra Fe-Cu-25%Co apresentou estrutura composta de aglomeracdes de
particulas de Fe e Co dispersas por toda a matriz de fase liquida, Cu. Mas com
0 aumento do valor da pressao, de 35MPa para 42MPa, o Cu ficou em formato
de particulas definidas enquanto que o Fe e Co se misturaram de forma a nao
conseguir identifica-los individualmente devido ao alto limite de solubilidade entre
Co e Fe fazendo com haja a formacdo de solugdes sélidas de Fe. Percebeu-
se uma interacao significativa entre Fe e Co e menos pronunciado, entre Fe e
Cu, refletindo em suas propriedades de tal forma que fossem melhoradas e a
porosidade diminuida indicando uma sinterizacao efetiva.

6. Os valores de densidade, porosidade e dureza HV5 revelaram o mesmo
comportamento para as matrizes metéalicas de Nb e Co a medida que aumentasse
a temperatura e/ou presséao, apresentando melhor resultado para Fe-Cu-25%Nb
sinterizada a 900°C/42MPa/3min e para a matriz Fe-Cu-25%Co sinterizada a
800°C/42MPa/3min, sendo estes o melhor parametro de sinterizagcdo para cada
matriz metélica estudada.
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