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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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ESTUDO DA INFLUENCIA DA ADICAO DE CARBETO
DE VAANADIO NA MOAGEM E NAS PROPRIEDADES
MECANICAS DO ACO AISI 52100, PRODUZIDO POR
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Universidade Federal de Itajuba - UNIFEI

Itajuba — MG

Bruna Horta Bastos Kuffner
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RESUMO: OAcoAISI52100éumagoferramenta
que apds sua vida util é refundido ou descartado.
Umadasalternativas de reaproveitamentodesse
aco é a metalurgia do p6 (MP). Neste trabalho,
o aco foi moido em moinho de alta energia por
10, 20, 30, 40 e 50 horas, com e sem a adi¢cao
de carbeto de vanadio (VC). Os pds foram
caracterizados por sedigrafia e microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) quanto ao
tamanho e morfologia das particulas. O p6
que apresentou menor granulometria passou
por um tratamento de alivio de tensdo em uma
temperatura de 500 °C, sob vacuo por 1 hora e
em seguida foi prensado na forma de pastilhas.
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METALURGIA DO PO

As pastilhas foram sinterizadas a 1200°C, sob
vacuo por 30 minutos. Foram avaliados suas
densidades, porosidades, durezas e modulos
elasticos. Os resultados mostraram que o VC
aumenta a eficiéncia em menores tempos de
moagem e também aumenta a porosidade das
amostras, apresentando menor densificacado.
Os valores de dureza e mddulo elastico foram
significativamente maiores nas amostras sem
adicéo de VC.

PALAVRAS-CHAVE: Metalurgia Do P96,
Moagem de Alta Energia, Caracterizagao
Microestrutural E Mecanica.

ABSTRACT: The AISI 52100 steel is a tool steel
that after its useful life is remelted or discarded.
One of this steel reuse of alternatives is the
powder metallurgy (PM). In this work, the steel
was ground in high-energy mill for 10, 20, 30,
40 and 50 hours with and without the addition
of vanadium carbide (VC). The powders were
characterized by serigraphy and scanning
electron microscopy (SEM) for size and particle
morphology. The powder that showed lower
particle size underwent a stress relieving
treatment at 500°C, under vacuum, by 1 h and
was pressed into tablet form. The tablets were
sintered at 1200°C, under vacuum by 0,5 h. Was
evaluated their densities, porosities, hardness
and elastic moduli. The results showed that the
VC increases the grinding efficiency to lower
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milling times and also increases the porosity of the samples, with less densification. The
values of hardness and elastic modulus were significantly higher in samples without
addition of VC.

KEYWORDS: Powder Metallurgy, High Energy Milling, Microstructural and mechanical
characterization.

11 INTRODUCAO

O aco AISI 52100 é um aco fortemente utilizado na fabricacéo de ferramentas
para trabalho a frio, como brocas, alargadores, ferramentas para repuxos em tornos,
ferramentas para extrusao a frio, ferramentas para madeira, etc (CREMONEZI, 2009).
O mesmo apresenta alta resisténcia ao desgaste, suporta altas tensées de contato,
mesmo em temperaturas elevadas nao apresenta variagdo em suas dimensoes iniciais
(KUFFNER et al., 2017). A composi¢ao quimica tipica do aco AISI 52100 pode ser
vista na Tabela 1 (KUFFNER et al., 2015).

C Cr Mn Si Cu Ni Mo P S

MAXIMO | 0,98 1,30 | 0,25 | 0,15 - - - -

MIiNIMO 1,10 1,60 | 0,45 0,35 0,35 | 0,25 0,10 | 0,025 | 0,025

Tabela 1: Composi¢ao quimica do aco SAE 52100 (pp%).

O reaproveitamento do aco, em geral € uma solug¢ao simples e economicamente
viavel para prevenir a escassez do minério de ferro e diminuir os gastos das usinas
siderrgicas (WUBBEKEA & HEROTHB, 2014). O reaproveitamento do aco AISI 52100,
através da rota de metalurgia do po, além de contribuir para uma menor agressao ao
meio ambiente, transforma uma possivel sucata do aco 52100 em material util para a
fabricacdo de outra peca.

Atécnica de metalurgia do pd normalmente € dividida em trés etapas, a moagem,
a prensagem e a sinterizacdo. Uma das técnicas que se destaca na etapa de moagem
€ 0 processo de moagem de alta energia, que proporciona a obtencdo de pos
nanocristalinos. A prensagem do p0o, ou compactacéo pode ser dividida em prensagem
uniaxial e prensagem isostéatica. Na uniaxial o p6 € compactado em uma matriz rigida
a qual sofre uma pressao na direcéo axial. Na isostatica o pdé € compactado em um
molde flexivel sobre o qual atua um fluido que transmite a pressdo em todas as dire¢des
do material (BRAGA et al., 2007).

A sinterizacdo € uma etapa em que se define a microestrutura do material. Tal
etapa consiste em um processo fisico de consolidacdo do material por difusdo no
estado soélido, nesta etapa as particulas de p6 adquirem uma estrutura sélida coerente,
0 que acarreta uma reducao da area superficial especifica, aumento da densidade e
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da resisténcia mecéanica (BRAGA et al., 2007).

Na técnica de metalurgia do pd, materiais de alta dureza como alumina e carbetos
podem ser adicionados na etapa de moagem para aumentar a eficiéncia da moagem.
Adicionalmente, estes materiais de alta dureza aumentam a resisténcia mecanica das
amostras sinterizadas.

2 | MATERIAIS E METODOS

Neste trabalho o ago AISI52100 foi moido por 10, 20, 30, 40 e 50 horas sem a
adicao de VC e com a adi¢ao de 3%.

2.1 Moagem

Foram moidos, sob atmosfera de argbnio, 40 g do aco AISI 52100 sem adicao de
VC e com a adicao de 1,2g de e 40 g do aco com adicéo de 1,2 g de carbeto de vanadio,
utilizando um moinho de alta energia Yangzhou Nuoya Machinery Co., Ltda, modelo
Noah Ngm-2 Palnetary Ball Mill, Laboratério de Processamento e Caracterizagdo de
Materiais (LPCM/UNIFEI). Os paréametros da moagem foram: 1:15 (relacdo massa/
esfera) e velocidade de 400 rpm.

2.2 Tamanho de Particula

Os ensaios de tamanho de particula foram realizados em um equipamento
Malvern modelo Mastersizer 2000 laboratério de caracterizacdo estrutural (IEM/
UNIFEI). Utilizou-se agua destilada como fluido para disperséo do po.

2.3 Microscopia Eletrénica de Varredura

Para o ensaio de microscopia eletrénica de varredura foi utilizado um microscopio
da marca Carl Zeiss modelo EVO MA15 do laboratério de caracterizagdo estrutural
(IEM/UNIFEI). Onde foram analisadas a morfologia e a variacdo do tamanho das
particulas dos pés do agco moido com e sem a adicao de VC. A determinacéo da
distribuicdo do VC nos pos foi determinada pela técnica de EDX.

2.4 Tratamento para alivio de tensao

Para proporcionar a obtencédo das pastilhas no processo de prensagem, o p6
com 50 horas de moagem foi previamente submetido a um tratamento térmico para
alivio de tensédo. O pé foi tratado a 500°C, sob vacuo, por uma hora utilizando um
forno da marca EDG, modelo EDG 3P-S 3000 do Laboratério de Processamento e
Caracterizacao de Materiais (LPCM/UNIFEI).
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2.5 Prensagem Uniaxial

As amostras (~4 g) foram prensadas uniaxialmente utilizando uma matriz
metalica com diametro de 12 mm, em uma prensa marca Schulz do Laboratério de
Processamento e Caracterizagdo de Materiais (LPCM/UNIFEI). A carga aplicada no
ensaio foi de duas toneladas, a qual foi mantida por 30 segundos na amostra, sendo
esse procedimento repetido trés vezes para garantir uma compactacao mais eficiente
do po.

2.6 Densidade

A densidade a verde foi medida utilizando a relacédo massa/volume. As medidas
de densidade das pastilhas sinterizadas foram realizadas pelo método de Arquimedes.
Para isso foi utilizada uma balanca analitica Shimadzu, modelo AUY220 do Laboratério
de Processamento e Caracterizacdo de Materiais (LPCM/UNIFEI).

2.7 Sinterizacao

A sinterizacdo foi realizada apenas com os pO0s que apresentaram menor
tamanho de particulas, ou seja, os pés moidos por 50 horas com e sem adicao de
VC. A sinterizagao foi realizada a 1200°C, sob vacuo por 30 minutos utilizando um
forno da marca EDG, modelo EDG 3P-S 3000, do Laboratério de Processamento e
Caracterizacao de Materiais (LPCM/UNIFEI). Apés o tratamento térmico, as amostras
foram resfriadas no proprio forno.

2.8 Modulo Elastico

O ensaio para a determinacdo do moédulo de elasticidade foi realizado na
maquina da marca INSTRON, modelo 8801 do laboratério de ensaios destrutivos
(IEM/UNIFEI). Apds o ensaio de compresséo, plotou-se a curva TensdoxDeformagéo
das seis amostras sinterizadas.

2.9 Porosidade

A determinacé&o da porosidade das amostras sinterizadas foi realizada utilizando
microscopia dptica em um microscépio optico metalurgico da marca Janavert, modelo
Infinity1, Laboratério de Processamento e Caracterizacao de Materiais (LPCM/UNIFEI).
A andlise foi realizada em quatro amostras do aco AISI 52100, duas amostras sem
adicéo de VC e duas com a adi¢cao de 3%VC. Para cada uma das amostras avaliou-se
cinco campos diferentes, utilizando o software computacional Stream Basics.
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2.10 Dureza

As medidas de dureza foram realizadas no laboratério de metalurgia e materiais
(LMM/UNIFEI), utilizando um durémetro Jester — Otto Wolpert-Werke. No ensaio foi
utilizada uma carga de 62,5kg e um indentador esférico de 2,5mm. Foram efetuadas
5 medidas de dureza em campos diferentes de cada amostra para se determinar a
média dos resultados.

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Tamanho de Particula

Por meio da anélise do tamanho de particulas observou-se que o agco com maior
tempo de moagem apresentou menor granulometria. Comparando 0 ago puro com o
aco contendo 3% de VC, observou-se que aquele com adi¢cao de VC apresentou menor
granulometria, para os mesmos tempos de moagem, principalmente nos tempos mais
curtos.

A Tabela 2 mostra o tamanho das particulas e suas porcentagens de acordo
com cada tempo de moagem e composi¢cao. Por meio dessa tabela observou-se que
a diferenca entre os tamanhos de particulas das amostras com e sem VC diminuiu
nos maiores tempos de moagem, mas a fracdo volumétrica das particulas menores

aumentou.
Tempo de moagem Aco AISI 52100 puro Aco AlSI 52100 com 3% de vc
451,6 pm - 61,7%
_ o, ] ]
10 HORAS ;ggi”rr"n _ii’go//"_ 9,72 ym — 26,3%
o H e 2,808 ym — 12,0%
73,67 pm - 96,6% 49,08 pm - 75,1%
20 HORAS 9,87 um — 3,4% 10,82 pm — 24,9%
38,92 pm - 71,2% 33,64 ym — 46,5%
30 HORAS 11,14 ym — 28,8% 10,85 pm — 53,5%
42,11 pm — 47,6% 37,53 ym — 29,5%
40 HORAS 10,89 pm — 50,8% 10,59 pm - 63,8%
3,51 um — 1,6% 3,22 ym — 6,7%
31,73 ym — 17,6% 41,52 ym — 23,9 %
50 HORAS 10,56 pm — 76,4% 10,41 pm — 60,3%
3,29 ym — 6,0% 3,02 ym — 15,8%

Tabela 2: Tamanho e porcentagem das particulas obtidas através de granulometria a laser

3.2 Microscopia Eletrénica de Varredura

As imagens obtidas pela técnica de microscopia eletrbnica de varredura para
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o aco AISI 52100 puro mostraram que com 10 horas de moagem as particulas
apresentaram uma morfologia acicular, com tamanho variando de 200 um a 1700
pum, aproximadamente (Figura 1a). Com 20 horas de moagem, as particulas se
modificaram para uma morfologia mais irregular, com tamanho variando de 5 pm a
300 pm, aproximadamente (Figura 1Db).

Com 30, 40 e 50 horas a morfologia das particulas continuou irregular formando
aglomerados, variando apenas o tamanho de particula nesses tempos de moagem.

Figura 1: Micrografia do aco AISI 52100 puro, a) 10 horas de moagem;
b) 20 horas de moagem; c) 30 horas de moagem; d) 40 horas de moagem;
e) 50 horas de moagem.

Para o aco AISI 52100 com adicéo de 3% de VC observou-se que com 10 horas
de moagem (Figura 2a) a morfologia das particulas também é acicular, como a do
aco puro para o mesmo tempo de moagem, mas seu tamanho difere, variando de
10 um a 600 pm, aproximadamente. A partir de 20 horas (Figura 2b) de moagem as
particulas comecaram a apresentar morfologia irregular, sendo que de 30 horas até 50
horas (Figura 2c, 2d e 2e) formaram-se aglomerados, variando apenas o tamanho de
particula nesses tempos de moagem.
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Figura 2: Micrografias do ago AlSI 52100 com adicdo de 3% de VC. a) 10 horas de moagem; b)
20 horas de moagem; c) 30 horas de moagem; d) 40 horas de moagem;
e) 50 horas de moagem.

Dessa maneira, notou-se que a adicdo de 3% de VC melhorou a eficiéncia da
moagem do aco AlISI 52100 (para menores tempos de moagem), comparado com o
aco puro, como se viu também no ensaio de tamanho de particula.

Por meio do EDX determinou-se os elementos quimicos presentes (por meio
de mapeamento) no aco AISI 52100 com 3% de VC. Como esperado, os elementos
encontrados foram: ferro (a¢o), cromo (ago) e vanadio (oriundo do VC). Além disso,
em todos os tempos de moagem o VC esteve bem homogéneo na amostra, ou seja,
apresentou uma boa dispersao. A Figura 3 mostra a distribuicdo do ferro, do cromo e
do VC no ago apdés 50 horas de moagem.
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Figura 3: Mapeamento via EDS dos p6s do aco AlISI 52100 com adicdo de 3% de VC ap6s 50
horas de moagem, destacando: a) Ferro; b) Cromo; ¢) Vanadio.

3.3 Densidades a verde e por Arquimedes

Os resultados mostraram que a densidade a verde foi de 4,56 g/cm?3 para o aco
puro e de 4,43 g/cm? para o0 ago com adi¢ao de VC. Apéds a sinterizacao a densidade
foi de 7,26 g/cm? e 6,67 g/cm3, para o aco puro e com VC, respectivamente.

3.4 Porosidade das amostras sinterizadas

Os resultados da analise de porosidade das amostras, utilizando microscopia
Optica, do aco sem e com a adi¢cao de VC sao apresentados na Figura 4 e na Tabela 3.

Os resultados mostraram que as amostras com VC apresentam maior porosidade
residual se comparadas com as amostras do aco puro. Tal resultado ja era esperado,
pois a densidade das amostras com VC também foram menor. Além disso, na amostra
de aco puro, a porosidade é menos acentuada e os poros estao na faixa de 5 um. No
aco com VC, os poros estédo na faixa de 35 um.

(VA

Figura 4: Micrografia do ago AISI 52100 apds sinterizagéo, a) ago puro e b) aco
com adicao de 3% de VC.

Os resultados mostraram que as amostras com VC apresentam maior porosidade
residual se comparadas com as amostras do aco puro. Tal resultado ja era esperado,
pois a densidade das amostras com VC também foram menor. Além disso, na amostra
de aco puro, a porosidade é menos acentuada e os poros estao na faixa de 5 um. No
aco com VC, os poros estdo na faixa de 35 um.
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ATabela 3 mostra os valores de porosidade encontrados para ambos os materiais.
O aco AlISI 52100 puro apresentou uma média de porosidade de 10,12 %, enquanto o
aco com 3% de VC apresentou uma média de 16,29 %. Certamente a insercéo de 3%
de VC inibe a difusao entre as particulas do metal fazendo com que haja uma maior

porosidade.
Medida Porosidade (%): ago AISI 52100 puro Porosidade (%): ago AlS|
52100 com 3% de vc

1 09,63 28,95

2 12,33 06,16

3 02,00 12,94

4 16,00 15,80

5 06,75 16,87

6 13,16 19,08

7 05,87 10,82

8 09,51 11,10

9 10,89 28,37

10 15,02 12,77

MEDIA 10,12 16,29

DESVIO PADRAO 4,34 7,44

Tabela 3: Porcentagem de poros para o aco AISI 52100 puro e com 3% de VC.

3.5 Dureza das amostras sinterizadas

As amostras de aco sem adicdo de VC apresentaram um valor médio de dureza
de 281,6 HV, enquanto as amostras produzidas com adi¢cao de 3% de VC apresentaram
um valor médio de 173,2 HV. Ambos os valores sao altos, o que era esperado devido
a densidade das amostras, a qual foi relativamente alta.

3.6 Modulo Elastico das amostras sinterizadas

Pormeio do ensaio de compresséo das amostras sinterizadas foi possivel construir
as curvas tensdoxdeformacao das mesmas, obtendo-se o modulo de elasticidade (E).
A figura 5 mostra as curvas de 3 amostras do a¢o AISI 52100 puro e de 3 amostras do
aco AlISI 52100 com 3% de carbeto de vanadio, respectivamente.
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Figura 5: Curvas tenséo x deformacéo do aco AISI 52100 puro (a esquerda) e com 3% de VC (a
direita).

O mddulo de elasticidade médio obtido para as amostras sem e com VC foram de
8,10 e2,01 GPa respectivamente. Para o ago AlSI 52100 com adi¢éo de VC, a média
do médulo elastico foi de 2,01 GPa. Comparando as duas médias obtidas, tem-se uma
reducéo de aproximadamente 75% no valor do modulo elastico das amostras puras,
0 que pode ter sido afetado pela grande diferenca de porosidade entre as amostras.

41 CONCLUSAO

Ainsercéo do VC propiciou um significativo aumento na eficiéncia de moagem.
Entretanto, este aumento na eficiéncia foi observado apenas para baixos tempos de
moagem. Com adicdo de VC obteve-se amostras com porosidades elevadas o que
ocasionou uma reducgdo nos valores de microdureza e modulo eléastico quando com-
parado as amostras sinterizadas sem a adicao de VC.
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RESUMO: Este trabalho apresenta a influéncia
dos pardametros do processo de soldagem
Innershield, também conhecido como processo
de soldagem com arame tubular autoprotegido
(Flux Cored Arc Welding — Self Shielded/
FCAW-SS), nas caracteristicas da solda do
aco estrutural ASTM A-36. Sdo variados os
parametros de tenséo e corrente do arco e a
velocidade de soldagem a fim de se determinar
suas influéncias sobre a largura, a penetracao,
reforco do cordado e a dureza da Zona Fundida
(ZF) e Zona Termicamente Afetada (ZTA). As
medi¢cdes geométricas dos corddes de solda sdo
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realizadas em macrografias obtidas da secéo
transversal da solda, por meio de estereoscopia
Optica, e as analises da microestrutura através
da microscopia optica. As medi¢des de dureza
séo realizadas com microdurdbmetro na secao
transversal dos corddes. Ataxade deposicéo, em
kg/h, € determinada pela pesagem dos corpos
de prova antes e depois da deposicéo da solda.
Com este estudo verifica-se 0 comportamento
estavel do processo de soldagem Innershield,
com bom acabamento superficial e penetracéo
satisfatoria.

PALAVRAS-CHAVE:FCAW-SS, microestrutura,
dureza, geometria do cordao.

ABSTRACT: This work presents the influence
of the parameters of the Innershield welding
process, also known as Flux Cored Arc Welding
(FCAW-SS), on the structural characteristics of
the ASTM A-36 structural steel. The arc voltage,
current parameters and the welding speed varied
in order to determine their influence on the width,
penetration, reinforcement of the weld bead and
the hardness of the melted zone and Thermal
Affected Zone. The geometric measurements of
the weld beads made in macrographs obtained
from the cross section of the weld by means
of optical stereoscopy, and the microstructure
analyzes by optical microscopy. The geometric
measurements of the weld beads made in
macrographs obtained from the cross section
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of the weld by means of optical stereoscopy, and the microstructure analyzes by
optical microscopy. Hardness measurements are perform with a micro hardness test
in the cross section of the weld beads. The deposition rate, in kg/h, is determined by
weighing the specimens before and after the deposition of the welding. This study
shows the stable behavior of the Innershield welding process, with good surface finish
and satisfactory penetration.

KEYWORDS: FCAW-SS, microstructure, hardness, weld bead geometry.

11 INTRODUCAO

O grande avanco tecnoldgico ocorrido nas ultimas décadas tem contribuido
consideravelmente no desenvolvimento de novos materiais. Dentre estes materiais
0s acgos ainda se destacam como os mais utilizados e comercializados mundialmente.
Entretanto, uma das principais caracteristicas para comercializagcdo de um aco é a
sua soldabilidade, fortemente influenciado pelo teor de carbono presente em sua
composicao quimica (Fedele, 2002; Modenesi, 2012).

O processo de soldagem FCAW (Flux Cored Arc Welding), além da étima
aparéncia da solda e da alta qualidade do metal depositado, apresenta-se como uma
excelente alternativa na soldagem dos acgos estruturais, capaz de proporcionar ganhos
na produtividade com um minimo de investimento em relacdo a outros processos,
visto que os principios de funcionamento e os equipamentos do processo FCAW sao
semelhantes aos usados no processo com arame solido (Gas Metal Arc Welding —
GMAW), também conhecido como MIG/MAG (Metal Inert Gas/Metal Active Gas) (
Modenesi, 2012; Bracarense, 2009).

O FCAW acumula as vantagens da alta taxa de deposicéo e alto rendimento
do GMAW, aliadas a alta versatilidade da soldagem do processo com eletrodos
revestidos (Shielded Metal Arc Welding — SMAW), fazendo com que o FCAW, apresente
flexibilidade e produtividade superiores ao MIG/MAG devido a alta densidade de
corrente, proporcionado pela forma tubular do eletrodo.

A soldagem FCAW, dada a sua excelente taxa de deposicéo, alcan¢cando até 11
kg/h quando comparada a soldagem com eletrodo revestido (Machado, 1996), € de
grande utilizagao na construcdo naval, na qual se tem grandes extensdes de chapas
a serem unidas e em posicoes fora da plana (Machado, 1996).

Ousodo processo Innershielded (FCAW-SS) na soldagem de estruturas metalicas
ainda é pouco conhecida e pode ser melhorada, por meio do aumento da taxa de
deposicao do metal de adicéo; porém a complexidade de resultados indesejaveis que
podem ocorrer em razao da variagdo, sem um estudo cientifico, de valores da tenséo,
da velocidade de alimentacdo do arame e da distancia bico de contato-peca (DBCP),
pode resultar em riscos de ndo-conformidades da solda. Portanto, este trabalho
apresenta uma avaliagao da influéncia dos parametros de soldagem que conduzem a
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uma soldagem Innershield sem comprometimento das caracteristicas metalurgicas e
das propriedades mecéanica da junta soldada.

2 | MATERIAIS E METODOS
2.1 Materiais

Como material de base foi utilizado o aco de classificacdo ASTM Grau A36 (NBR
6648/6650/7007), correspondendo ao aco do tipo estrutural, em forma de chapas com
dimensdes de 200 mm x 100 mm x 10 mm (comprimento x largura x espessura), com
bisel de 30° para junta em “V”, como mostra a Figura 1. Aos pares, essas pecas geraram
os corpos de prova com chanfro de 60°, como mostrado na Figura 2. A composi¢do
quimica e propriedades mecanicas do material sdo apresentadas na Tabela 1.

== =

Figura 1 — Esquema ilustrativo das chapas biseladas para formacao dos chanfros.

Figura 2 — Chapas biseladas com chanfro em angulo de 60°.

Composicao C P S Si Cu
% Méaximo 0,26 0,04 0,05 0,40 0,20
Propriedade LE (MPa) LR (MPa) Alongamento
" - Ceq =0,27
Mecanica 250 (min.) 400 — 550 20 %

Tabela 1 — Composi¢éo quimica e propriedades mecénicas do aco ASTM A36.

As caracteristicas do consumivel (ASME SFA A-5.20: E71T-11, didmetro 1,6 mm)
sédo apresentadas na Tabela 2. O arame tubular autoprotegido E71T -11 é indicado
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para soldagem simples ou multipasse no modo de transferéncia spray e comumente
utilizado em acos de baixo e médio teor de carbono até 3/4”.

Composicao C Si Mn Al P S
E71T-11 0,25 0,40 0,70 1,60 - -
i - LE(MP LR (MP Al t
Propriedade Meca (MPa) (MPa) Alongamento Ceq = 0,37
nica 500 630 23 %

Tabela 2 — Composi¢éo quimica (% em peso) e propriedades mecéanicas do arame tubular

2.2 Equipamentos

Foi utilizada uma fonte de soldagem modelo ESAB LAI 400 e angulo de soldagem
da tocha a 90° de corrente nominal/soldagem (A): 300/400 — 300 e tensdao em carga
convencional (V): 34 —29.

Os demais equipamentos utilizados serviram para a preparagcao das amostras a
serem analisadas metalograficamente, entre eles:

1. Para retirada dos corpos de prova da junta soldada foi utilizada uma serra
de fita marca S. Ramos, modelo 260 e os cortes foram executados em sentido
transversal ao cordao da solda; 2. Para preparacdo das amostras foi utilizado uma
lixadeira metalografica marca Arotec, modelo Aropol E usando uma sequéncia de lixas
de 80 a 1200 meshs; 3. Os ensaios de microdureza Vickers foram realizados em um
microdurémetro digital de bancada HMV SHIMADZU, MODELO MICROHARDNESS
TESTER HV — 1000 com indentador piramidal de diamante.

2.3 Métodos

As soldagens foram realizadas na posicéo plana, junta de topo, sentido puxando,
modo de transferéncia por curto-circuito, como mostra a Figura 3. A fonte de soldagem
foi operada no modo “tensdo constante” e angulo de soldagem da tocha de 90°.
Variou-se a velocidade de alimentagdo do arame e consequentemente a corrente de
soldagem.

O processo de soldagem foi mecanizado objetivando-se boa repetibilidade dos
parametros de soldagem. O Objetivo foi alcangcado com a utilizacédo de um suporte
para a tocha de alimentagcédo do arame tubular, fixado em uma maquina de corte do tipo
MR 36 (tartaruga), de fabricacdo da White Martins, com os metais de base dispostos
em um gabarito fixo na mesa de soldagem.

A DBCP foi mantida constante em 16 mm. Ensaios preliminares foram feitos
e serviram para selecionar os corddes de solda com melhores caracteristicas
dimensionais e de acabamento (homogeneidade do corddo, quantidade de respingos
e forma da escoéria) que se adaptaram ao passe de raiz, enchimento e acabamento.
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Figura 3 — Foto do arranjo utilizado para realizagdo das soldagens em “V”.

ApOs o ensaio preliminar, novos ensaios de deposicao foram realizados para
que se ajustasse essa condi¢ao a condicao real de soldagem e proporcionasse juntas
soldadas livres de descontinuidades. Os corpos de prova soldados (CPs) podem ser
vistos na Figura 4 e seus parametros na Tabela 3.

As chapas com chanfro em “V” foram ancoradas com cantoneiras na parte inferior,
abaixo da raiz do cordao de solda, como mostrado segundo esquema da Figura 5. Esse
procedimento visa garantir a restricdo das chapas e evitar deformag¢des do conjunto
durante a solidificagdo dos cordbes de solda. Foram utilizadas ainda chapas como
cobre-junta no inicio do conjunto para auxiliar na abertura e manutencéao do arco. Na
figura 6, temos esquema de ancoragem das chapas.

Figura 4 — Foto da chapa soldada durante os testes preliminares.
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CP1 CP2 CP3 CP4
Raiz 19 V/1 45A 19 V/145 A 18,8 V/1 60_A 18,8 V/1 60.A
140 mm/min 140 mm/min 160 mm/min 150 mm/min
Enchimento 1 22 V/24OA 22 V/244 A 22 V/232 A 19,6 V/1 80_A
120 mm/min 120 mm/min 140 mm/min 150 mm/min
. 22 V, 172 A;
Enchimento 2 - - - 140 mm/min:

Reforco na 17,2V/144 A 17,2V/144 A
Raiz 110 mm/min 110 mm/min

Tabela 3. Parametros de Soldagem.

|
e T Y (S

PasseldelRaiz ';E

Figura 6 — Visao de topo e inferior das chapas chanfradas com esquema de ancoragem.

A preparacao metalografica dos corpos de prova para andlise microscopica foi

realizada de maneira convencional, por lixamento com lixas de granulometria variando

de 80 a 1200 mesh e polimento com alumina de 1 micron. O ataque quimico foi feito

com Nital a 2% e a analise microscépica realizada por microscopia Optica, objetivando

avaliar qualitativamente a microestrutura do passe de acabamento na regiao da zona

fundida (ZF).
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Para o ensaio de microdureza foi adotado o método Vickers, sendo o ensaio
realizado conforma a norma ASTM E384, onde o0s corpos de prova para este ensaio
foram os mesmos usados na andlise metalografica. Em cada corpo de prova foram
tracados 7 pontos de impressao aleatéria de dureza na ZF, ZTA e MB como mostra o

esquema ilustrativo da Figura 7.

MB

Figura 7 — Esquema ilustrativo das juntas soldada para ensaio de microdureza.

As propriedades geométricas dos corddes foram avaliadas de acordo com
o mostrado na Figura 8. As caracteristicas geométricas do metal depositado sao
definidas pela largura (1), reforco (r) e a ZTA, medidos a partir da secéo transversal da
solda e que tém influéncia significativa sobre as suas propriedades mecénicas.

/

zta

Figura 8 — Caracteristicas geométricas do cordao de solda

31 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Energia de Soldagem
A Tabela 4 mostra os resultados das energias de soldagem obtidas no ensaio
final dos corpos de prova soldados.

CP1 CP2 CP3 CP4
19 V/145 A 19 V/145 A 18,8 V/160 A 18,8 V/160 A
Raiz 140 mm/min 140 mm/min 160 mm/min 150 mm/min
1,377 1,377 1,316 1,403
22 V/240 A 22 V/244 A 22 /232 A 19,6 V/180 A
Enchimento 1 120 mm/min 120 mm/min 140 mm/min 150 mm/min
3,080 3,131 2,552 1,646
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22V, 172 A
Enchimento 2 - - - 140 mm/min
1,892

17,2V144 A 17,2V/144 A
Reforco na Raiz 110 mm/min 110 mm/min - -
1,576 1,576

Tabela 4. Energia de Soldagem em Kj/mm.

Durante a soldagem, tentou-se manter a energia de soldagem a mais baixa e
constante possivel para o passe de raiz e foi variada nos demais passes para se obter
caracteristicas ideais de enchimento e acabamento como determinado nos ensaios
preliminares.

Os corddes de solda resultantes nos CPs tiveram boa aparéncia e boas
dimensodes e ndo se constatou a falta de fus&o, penetracao, porosidade, inclusbes de
escoria e mordeduras. Apesar da solda ter sido realizada de forma mecanizada e existir
geracao de respingos oriundos do processo Innershilded, o arco se manteve estavel
durante toda soldagem visto que esta é de grande importancia e pode influenciar nas
propriedades mecanicas dos conjuntos soldados uma vez que modificagcdes de seus
valores podem induzir a variacbes na morfologia do cordao de solda (penetragao,
largura e altura do reforco) e também na estrutura de solidificagcao devido as alteragdes
provocadas no gradiente térmico na poga de fuséo.

3.2 Material depositado

Com os parametros de soldagem e a massa dos corpos de prova antes e depois
da soldagem, pode-se calcular a massa real de arame depositado. Na tabela 5,
vemos as massas depositada em grama (g). Observa-se que, independentemente
das variacdes de corrente e tensdo nos passes de raiz, enchimento e acabamento a
quantidade de material depositado variou de 55 a 69 gramas (em 200 mm).

Raiz P1 P2 Ref/Raiz Massa Dif.

CP C)] @
U I U I U | U I Antes | Depois

1] 19 [145] 22 | 240 | - | - [17,2] 144 | 2979 | 3044 | 65

2 | 19 |145] 22 | 244 | - | - |172| 144 | 2964 | 3019 | 55

3 /188 /160 22 | 232 - | - - - | 2976 | 3045 | 69

4 18,8160 | 19,6 | 180 | 22 | 172 | - - | 2038 | 3007 | 69

Tabela 5. Massa depositada em grama

Simbologia: CP = Corpo de prova; P1,P2 = Passe de enchimento/acabamento; Ref/Raiz = Reforco na raiz; Dif.(g)
= diferenga em gramas. U = Tensdo em Volts; | = Corrente em Ampéres.
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Nessas condic¢des, a taxa de deposicao obtida (calculada em funcéo da densidade
do arame) se encontra dentro dos valores estabelecidos pelo fabricante, que é de 0,95
Kg/h a 2,35 Kg/h, sendo que a maior taxa obtida neste trabalho foi de 1,6046 Kg/h.
Taxa de deposicao é sindnimo de velocidade de alimentacédo do arame e € determinada
pela corrente utilizada.

3.3 Microestrutura

A microscopia 6ptica foi empregada para a andlise qualitativa da microestrutura
da ZF, ZTA e MB e a classificacdo dos microconstituintes seguiu o sistema
adotado pelo IIW (Instituto Internacional de Soldagem). As Figuras 9 e 10 exibem o
comportamento microestrutural do MB, ZF e ZTA respectivamente. Pode-se observar
que a microestrutura do MB exibiu basicamente uma matriz de ferrita (em branco)
com veios de perlita (tom escuro). A ferrita é a solugéo solida de carbono em ferro alfa
e origina-se na zona critica, durante o resfriamento, por transformacao alotropica do
ferro gama durante a laminacdo. Essa é sua forma estavel a temperatura ambiente. A
perlita & formada por finas lamelas justapostas de ferrita e cementita mais ou menos
paralelas.

Figura 9 — Microestrutura do MB.

Nafigura 10, temos a microestruturado ZF e da ZTA. AZF se constitui basicamente
de ferrita primaria (PF), perlita (P), ferrita de segunda fase alinhada (FS(A)) e ferrita
acicular (AF). A ZTA apresenta ferrita de contorno de grédo PF(G) e ferrita de segunda
fase alinhada (FS(A)) em termos de classificacao IIW e presentes em todos os corpos
ensaiados.

Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 2




Figura 10 — Microconstituintes. (a) ZF. (b) ZTA.

A ferrita se encontra em gréos claros e a perlita em forma lamelar e em graos
escuros tanto na ZF, ZTA e MB, existindo em tamanhos de grao diferentes. A presenca
de apenas ferrita e perlita pode ser justificada pelo fato do ago ter sido resfriado
lentamente, fator de formagcdo desses microconstituintes concordando com Araujo
(2005) e Bubnoff (2002).

A presenca da AF na ZF esta relacionada a presenca de elementos de liga
formador e estabilizador deste microconstituinte, como o Mn, oriundo da composi¢cao
guimica do arame eletrodo e ao maior carbono equivalente do consumivel como visto
por também por Maciel (1998). AAF constitui-se como microconstituinte mais desejavel
para prevenir trincas devido o menor tamanho de grao e os contornos de alto angulo
favorecerem uma boa resisténcia mecéanica.

A elevagao na energia de soldagem decorrente dos passes subsequentes ao
de raiz promoveram aumento de PF(G). Com a elevagcdo da temperatura mantida
praticamente constante a energia de soldagem elevou o percentual de PF(G), havendo
em ambos 0s casos a ocorréncia da reduc¢ao no percentual de AF, por isso nao sao
verificadas nas microestruturas das ZTA apresentadas, sendo isto uma consequéncia
da reducéo da taxa de resfriamento da ZF com a elevagao dos parametros de corrente
e tenséo, onde as taxas lentas de resfriamento induzem a difusédo do carbono que
promove a nucleacéao de ferrita primaria nos contornos dos gréos gerando PF(G).

3.4 Microdureza

A Figura 11 mostra a tendéncia do comportamento da microdureza nas diferentes
regides do chanfro “V”. Esta tendéncia mostra que a dureza da ZF foi maior do que a
dureza nas demais regides.
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Figura 11. Perfil de microdureza média dos corpos de prova ensaiados.

Com as energias de soldagem empregadas e com a soldagem multipasse
houve um refinamento de um passe pelo subsequente, proporcionando uma taxa de
resfriamento baixa e, com isto levando ao aumento da dureza e aumento na resisténcia
mecanica da junta, o que é desejavel nos acos A36, cujo principal objetivo & possuir
alta resisténcia aliada a boa tenacidade.

Com o aumento da energia de soldagem e a consequente diminuicao da taxa de
resfriamento, ha a tendéncia da formacao de uma ZTA maior, com graos grosseiros,
porém apresentando microconstituintes de menor dureza (Bubnoff, 2002). Em acos de
baixo carbono, comprovam-se a redug¢ao da dureza com o aumento dessa energia e 0
crescimento dos gréos. Desta analise conclui-se que é primordial o controle do aporte
térmico na soldagem multipasse.

I cpP1

I crP2

Il cr3

g:g: 203,29 |
205 4
200 +
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185
180 4
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170
165
160
155
150 +
145 4
140
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B
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Figura 12. Perfil de microdureza média e desvio padrdo dos corpos de prova ensaiados.

3.5 Geometria do cordao de solda

As medidas dos cordbes de solda sao mostradas na Tabela 6. Na Figura 13,
temos as geometrias dos corddes de acordo com a estereoscopia Optica. As medicoes
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geomeétricas foram realizadas utilizando o software Image J.

Os corddes de solda, visualizados longitudinalmente, apresentaram uma sanidade

satisfatoria, com poucos respingos. Tendo analisado a geometria das amostras, sao
observadas consideraveis diferencas nas dimensdes dos corddes de solda, sendo que

de acordo com o0 aumento da corrente, a largura, a penetracao e o reforco da solda

aumentaram gradativamente.

CP I (mm) r (mm) | zta (mm)
r CP1 16,20 2,32 3,60
CP2 14,05 1,22 4,20
CP3 13,00 0,93 3,70
CP4 14,41 1,84 3,71

Tabela 6. Geometria do corddo de solda

Quanto a geometria do cordao de solda, a altura e largura decresceram a medida

que a velocidade de soldagem aumentou A penetracdo se mostrou adequada para

as condicoes de soldagem impostas. A largura da ZTA aumentou a propor¢cao que a

corrente e tensao aumentaram, concordando com os resultados apresentados por

Myers (2016).

Figura 13. Perfil de geométrico do cordao de solda. (a) CP1; (b) CP2; (c) CP3; (d) CP4

4| CONCLUSOES

« O processo de soldagem Innershilded apresentou um comportamento es-
tavel, gerando soldas com bom acabamento superficial, boa aparéncia e

penetracéo satisfatoria.

« Azona fundida apresentou maior perfil de dureza, sendo isto atribuido a sua
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menor taxa de resfriamento e refinamento da microestrutura.

« O processo de mostrou muito bom na realizacé&o do passe de raiz, entretan-
to, o inconveniente esta na necessidade de limpeza cuidadosa para que se
evite inclusdes de escoérias.

+ Dificuldades foram encontradas com o preenchimento do chanfro no proces-
SO mecanizado.

« Quanto a geometria do cordao de solda a largura decresceu a medida que
velocidade de soldagem cresceu. A altura também diminuiu com o aumento
da tensé&o do arco e aumento da velocidade de soldagem.

« O tamanho da ZTA aumentou a propor¢cao que a corrente e tensao aumen-
taram.
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RESUMO: Neste trabalho sera apresentada
a caracterizacao microestrutural do aco
inoxidavel 17-4 PH martensitico destinado a
industria petroquimica. Este foi endurecido
por precipitacdo, via tratamento térmico de
solubilizacdo. Posteriormente, passou pelo
processo de tratamento superficial de nitretacao
liquida, provedor de nitrogénio, elevando a
dureza superficial do material e resisténcia a
corrosao. Para a caracterizacdo morfolégica
utilizou-se  técnicas metalograficas, que
consiste em etapas de preparacédo de amostra,
onde se realiza lixamento e polimento para a
remo¢ao das imperfeicées superficiais; ataque
quimico corrosivo com a finalidade de revelar
0s microconstituintes do metal e microscopia
Otica a fim de examinar a superficie da amostra.
PALAVRAS-CHAVE: aco inoxidavel 17-4 PH,
caracterizacao, petroquimica, metalografia.

ABSTRACT: In this work the microstructural
17-4 PH
martensitic for the petrochemical industry will be
presented. This was hardened by precipitation,
via solubilization heat treatment. Subsequently,
it underwent the surface treatment process

characterization of stainless steel
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of liquid nitriding, nitrogen supply, raising the surface hardness of the material and
resistance to corrosion. For the morphological characterization, metallographic
techniques were used, which consists of stages of sample preparation, where sanding
and polishing are carried out to remove surface imperfections; corrosive chemical
attack with the purpose of revealing the microconstituents of the metal and optical
microscopy in order to examine the surface of the sample.

KEYWORDS: stainless steel 17-4 PH, characterization, petrochemical, metallography.

11 INTRODUCAO

De acordo com Oliveira et al (2013), na industria petroquimica séo utilizados
equipamentos metélicos, feitos em aco-carbono de alta liga, estes sao fundamentais
no auxilio do transporte de petroleo e seus derivados. Esses componentes extraidos do
pré-sal contribuem com o aceleramento do processo corrosivo nos equipamentos de
trabalho tornando-se inevitavel a perda e espessura do mesmo. Devido a necessidade
de obter-se mais controle da taxa de corrosao nos equipamentos, novas tecnologias
séo estudadas e desenvolvidas na fabricacdo de acos inoxidaveis, minimizando custo
de manutencéo e perca total dos equipamentos.

Os acos inoxidaveis martensiticos segundo Colpaert (2008) séo considerados
equivalentes aos acos utilizados para tempera e revenimento sendo eles ao carbono ou
ligados, contendo a principal diferenga no teor de cromo que é o elemento responsavel
por produzir alta temperabilidade, abaixamento da temperatura de inicio da formagéo de
martensita e aumentando a resisténcia do amolecimento no revenimento. O processo
de austenitizacdo dos inoxidaveis martensiticos ocorre em temperaturas elevadas (de
925 a 1070°C), para que haja uma completa dissolu¢cdo dos carbonetos presentes no
aco a fim de obtermos uma autenista uniforme.

Através de analises metalograficas no aco podem-se medir caracteristicas
micros e macroestruturais, testar hipoteses e caracteristicas do material, realizando
a investigacdo de causas estruturais deste comportamento. E importante distinguir o
objetivo da avaliacdo, realizar medidas de uma caracteristica apenas ou determinar
hipoteses sobre esta caracteristica (COLPAERT, 2008).

O estudo do aco inoxidavel 17- 4PH visa caracterizar a morfologia estrutural do
material e a uniformidade da camada nitretada aplicada como revestimento contra
corrosao e endurecimento superficial.

2| METODOLOGIA

O material estudado é uma peca usinada de seccéo cilindrica em ago inoxidavel
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17-4PH nitretada com 50 mm de diametro e 20 mm de espessura, dividido em varias
partes para a realizacdo de uma varredura na amostra a fim de identificar se o processo
gerou uma uniformidade da camada e se néo surgiram defeitos na mesma. Conforme
ilustrado na Figura 1.

Figura 1 — Esquema do corte das amostras.

Fonte: os autores

Amostra 1 — Foi realizado um corte para analisar todo contorno da amostra. Este
teve a finalidade de macrografia para detectar se é possivel a visualizacdo da camada
macrograficamente e a uniformidade na mesma.

As amostras (2, 3, 4, 5, 6) foram cortadas como ilustra a Figura 1, para a realizacéo
de varredura total da peca caracterizando possiveis ndo uniformidades, defeitos da
camada e se haveria diferenca na camada da borda ate o centro da amostra.

Os testes foram realizados no Laboratério de Metalografia da FATEC
Pindamonhangaba. As amostras foram seccionadas nas dire¢cdes longitudinais e
transversais, em uma maquina de corte metalografica, CUT OFF 2 Arocor 40 da Arotec
com disco de corte abrasivo para materiais duros e refrigeracado adequada, em seguida
foram realizados embutimentos a quente na PRE 40 Mi, Arotec de 35mm de diametro
com sistema de aquecimento e refrigeracao digital.

O lixamento foi realizado em lixadeira circular automatica Aropol 2V da Arotec com
refrigeracdo em agua, lixas d’agua comuns de carbeto de silicio (SiC) granulométricas
de 180, 240, 320, 400, 600, 800, 1200, 1500, 2000. O processo de polimento foi
realizado em uma politriz Aropol 2V da Arotec com refrigeragdo em agua destilada
com abrasivo alumina 1um (Arotec) e 0,03um (Pantec). Posteriormente foram lavadas
com agua destilada, alcool etilico e secadas a ar quente.

O ataque quimico para revelacdo microestrutural foi efetuado com reagente
Marble indicada para agos inoxidaveis durante 5s, este reagente tem por objetivo a
revelar a camada nitretada além da estrutura da matriz do aco, conforme recomendacéo
do Metals Hand Book, para as analises metalograficas baseado nas normas ASTM E
3-95 6 — “Standard Practice for Preparation of Metallographic Specimens” e ASTM E
407-937 — “Standard Practice for Microetching Metals and Alloys” para a especificacéo
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da microestrutura.

31 RESULTADOS

A composicdo quimica e estrutura de um aco sdo responsaveis pela sua
caracterizacao de suas propriedades, estes podem ser feitos por diversos métodos
e técnicas de analise quimica. Técnicas metalograficas sao utilizadas para a
caracterizagao micro e macroestrutural.

Segundo Coalpaert (2008), a maior parte das caracteristicas estruturais
determinantes para o desempenho dos metais esta na faixa de 10 mm até 1 mm, faixa
coberta por diversas técnicas metalograficas, sendo assim a importancia desta analise
para desenvolvimento e controle das caracteristicas do acgo.

O aco inoxidavel 17-4PH, possui a familia de acos inoxidaveis martensiticos,
capaz de oferecer uma ampla gama de propriedades mecanicas elevadas (até 1400
MPa) e boa resisténcia a corrosao, através de diferentes ciclos de tratamento térmicos.
Material muito utilizado nas industrias de petroquimica, aeronautica, naval, nuclear,
cirurgica, entre outras. Abaixo na tabela 1 informa-se a composi¢cao quimica do aco.

% L I & iim Hi Cr o Cu b | 5 | P
kdin - 3,00% 18.0% . 3.00% ExC
Max 00T% 0. 70% 1.50% 5 N 17.0% 0.60% 5.00% 045 0,030, 0.04iF%

Tabela 1 — composigéo quimica do aco inoxidavel 17-4PH.
Fonte: EN 100088-3.

Ap6s o ataque quimico, com a analise metalografica por microscopia 6ptica
conseguiu-se a visualizagcao da superficie do aco e percebeu-se que o ataque realizado
foi bem-sucedido, pois 0 mesmo possibilitou a revelacdo da estrutura em a morfologia
do inox, bem como também o tratamento superficial realizado.

Com a revelacéo através de ataque quimico, observamos que de fato a estrutura
do aco é martensitica, como esta apresentada na Figura 2, sendo possivel identificar
que o tratamento superficial realizado através de nitretacdo que possui trés regides
diferentes, conforme apresentado na Figura 3.
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Figura 2 — Rrevelagcao microestrutural do inxodavel 17-4 PH, em apliacdo de 100X, ataque
quimico corrosivo Marble.

Fonte: os autores

Figura 3 - Micrografia do aco inoxidavel 17-4PH, ampliacao de 500X, ataque quimico corrosivo
Marble.

Fonte: os autores

4 | DISCUSSAO

Os acos inoxidaveis martensiticos podem ser considerados equivalentes aos
acos carbono ou ligados, para tempera ou revenimento, com diferenca principal no
teor de cromo.

Devido ao alto teor de cobre nesta liga de inoxidavel 17-4PH, o material apresenta
uma excelente resisténcia corrosdo, similar aos acos inoxidaveis austeniticos. A
microestrutura deste ago o torna insensivel a corroséo intergranular e altamente
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resistente a corroséo por fadiga e corrosdo sob tensao.

No tratamento de envelhecimento e solubilizagéo, os compostos intermetalicos
a4 base de cobre, nidbio, s&o dissolvidos na matriz austenitica, seguido de um
resfriamento brusco para evitar a precipitacdo destes intermetalicos, formando assim
uma martensita de baixa dureza.

Segundo Colpaert (2008), grande parte do endurecimento deste aco ocorre
durante o processo de envelhecimento, ocorrendo algumas precipitagdes na estrutura
martensitica em sua microestrutura. Conforme ilustrado na Figura 4.

Figura 4 — Precipitados na estrutura martensitica, ampliacao de 50X, ataque quimico corrosivo
Marble.

Fonte: os autores

O tempo e a temperatura do tratamento sdo de suma importancia nos ciclos
de envelhecimento, pois os precipitados responsaveis pelo envelhecimento possuem
pequenas dimensdes sendo pouco eficiente.

51 CONCLUSAO

A partir do resultado obtido pelo experimento realizado concluiu-se que o
reagente de ataque quimico corrosivo Marble apresentou bom resultado revelando a
microestrutura e morfologia do material estudado.

Apés analise das imagens capturadas pelo microscopio Optico foi possivel
identificar que o processo de tratamento superficial realizado por nitretacéo liquida
gerou uma camada relativamente uniforme, com subcamadas, formada por trés
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regides diferentes, com caracteristicas distintas.

A dureza dessas subcamadas identificadas na superficie de nitretagcdo, podem
apresentar diferentes durezas e para analisa-las com mais profundidade deve-se
utilizar equipamento de microdureza para caracteriza-las adequadamente. Como este
trabalhado ainda estd em andamento posteriormente as amostras serdo submetidas a
microdureza, conforme a norma DIN 50 190 — Hardness depth of heat-treated parts —
Determination of the effective depth of carburized and hardened cases.
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CAPITULO 4
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RESUMO: O conhecimento das propriedades
mecanicas é de suma importéncia para as
questdes de escolha de materiais. Em processos
e projetos, determinados componentes de
maquinas e estruturas metalicas se encontram
mecanicamente solicitados, a analise destes
permite a obtencdo das condicdes de trabalho
desejadas. Deste modo, € necessario
identificar os valores de tensédo e deformacéao
que levarao a peca a uma falha. Este trabalho
objetiva caracterizar o processo de deformacéo
plastica de um aco AISI 1045 antes e apos
um processo de trefilagdo para uma reducgéo
em area de secédo transversal. As curvas de
escoamento real, convencional e de Hollomon,
obtidas por meio de ensaios experimentais de
tracdo e compressédo para amostras jateadas
e trefiladas caracterizaram o material utilizado.
Os resultados sugerem as caracteristicas
das condicbes analisadas, assim como as
propriedades intrinsecas do objeto de estudo.
Além disso, as equacgdes encontradas poderéao
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ser utilizadas para alimentacao de softwares de
simulacdo computacional para descrever e/ou
otimizar o processo de trefilagdo em questao.
PALAVRAS-CHAVE: AISI 1045, tracao,
compressao, trefilacdo, curva escoamento.

ABSTRACT: The knowledge of mechanical
properties is of paramount importance when
choosing materials as certain
components and
mechanically requested on projects. A well-

machinery

steel structures are

defined process has better engine and tooling

efficiency; lower manufacturing costs; and
consequently, greater energy efficiency in
production, operating with industrial and

economic focus on sustainability. This way,
it is necessary to identify the tension and
deformation values that could lead a mechanical
piece to fail. This paper aims to characterize the
plastic deformation process of an AISI 1045
steel before and after drawing processing it for a
reduction in cross-sectional area. The true flow,
conventional and Hollomon curves obtained
by traction and compression tests with blasted
and wire drawn samples characterize the used
material. The results suggest the characteristics
of the studied conditions, as well as the intrinsic
properties of the object of study, demonstrating
the increased
acquires after the plastic deformation process.

resistance that the material

Furthermore, the found equations may be used
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as input for computational simulation software to help describing and optimizing the
wire drawing process.
KEYWORDS: AISI 1045, traction, compression, wire drawing, flow curve.

11 INTRODUCAO

Durante um processo de deformacéo plastica a frio, materiais metélicos tém
suas propriedades mecanicas alteradas devido ao escoamento dos planos cristalinos,
conhecido como encruamento (BRESCIANI FILHO et al, 2011). Este fenbmeno é
inerente a conformagdo mecéanica massiva e esta presente na fabricacéo de barras de
aco trefiladas, que serdo utilizadas, por exemplo, em amortecedores de automoéveis
(SOUZA, 1986). A evolucdo dos processos de fabricacdo, bem como a crescente
competitividade e a necessidade de se evitar a perda de matéria-prima, requer
que os fenbmenos envolvidos sejam controlados. Desta forma, evitam-se custos
desnecessarios e o desperdicio de energia para que se melhorem as propriedades
da peca (SCHAEFFER, 2004). Um conhecimento mais aprofundado dos parametros
e das caracteristicas do material permitira a producéo de barras de ago com menores
perdas e, portanto, evitando-se custos elevados, por meio da redugédo de consumo
energético, permitindo uma fabricagdo mais sustentavel.

Neste trabalho serao levantadas as curvas de escoamento de barras de um ago
de médio teor de carbono, AlSI 1045, que sao utilizadas na produ¢do de componentes
da industria. A importancia do tema estéd referenciada no aumento de resisténcia
ao escoamento e da resisténcia a ruptura em barras de agco do material estudado,
submetidas a um processo de trefilagédo, com uma reducéao de area de secéo transversal
conhecida.

2 | MATERIAIS E METODOS

A metodologia deste trabalho estad dividida em cinco etapas fundamentais:
pesquisa bibliogréafica, aquisicdo das barras de aco no processo industrial, usinagem
dos corpos de prova, realizacéo dos ensaios e andlise/tratamento dos dados. O método
experimental foi realizado com a coleta de corpos de prova do ago AISI 1045 antes e
apos o processo de trefilacdo para efetuar ensaios de tracdo, compressao.

2.1 Preparacao das Amostras

As amostras foram retiradas a partir de duas barras de aco de 1 metro de
comprimento de um processo industrial de trefilagdo combinada em duas diferentes
regibes, jateada e ftrefilada, conforme apresentado no processo de trefilacdo
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combinada na Figura 1 (SOUZA, 2011). Foram ensaiados 3 corpos de prova para cada
condicéao.

Fio-Magquina Jateamento

PERC
(PTN)

ANTES N DEPOIS

Figura 1. Processo de trefilagdo combinada

Os corpos de prova cilindricos utilizados no ensaio de tracao foram preparados de
acordo com a norma ABNT:NBR 6152 (ABNT, 1992), na Figura 2 tém-se as dimensdes
utilizadas. A area util considerada foi de 122,72 mm?2, considerando o diametro inicial
de 12,5 mm com altura inicial de 75 mm de comprimento.

200
medidas em mm

Figura 2. Corpo de prova de ensaio de Figura 3. Corpo de prova de ensaio de
tracéo compressao

Os corpos de prova para compressao foram dimensionados conforme Norma
ASTM: E9 (ASTM, 2000), esquematizados na Figura 3, onde a area util considerada
foi de 78,54 mm2, considerando o diametro inicial de 10 mm com altura inicial de 15
mm de comprimento.

2.2. Equipamento

O equipamento utilizado para a realizagao dos ensaios foi uma maquina universal
de ensaios EMIC®. Os experimentos foram conduzidos com taxa de carregamento
de 5 mm/min em um ambiente com temperatura ambiente de 23°C. (+1). A Tabela 1
apresenta a descricdo da maquina utilizada.
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Equipamento EMIC DL100t

Capacidade 10.000(Kgf)/100kN

Acionamento Eletromecanico
Velocidade (mm/min) 250

Tabela 1. Caracteristicas técnicas do equipamento

2.3. Ensaios de Tracao e Ensaios de Compressao

No ensaio de tragcdo as amostras foram fixadas no dispositivo acoplado a
magquina, no qual o sistema fez a aplicagdo de forcas crescentes de tra¢do; de maneira
continua até a ruptura do corpo de prova. O material foi alongado sob tracao uniaxial
a uma velocidade constante. A carga necessaria para alongar o corpo de prova foi
registrada em funcdo do tempo e do alongamento, obtendo-se, desta forma, uma
curva do material ensaiado, sendo a forgca é registrada em Newtons e o aumento de
comprimento em milimetro.

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Ensaios de Tracao

Os resultados obtidos demonstram valores médios de tensdo maxima de 630
MPa no ensaio de tragao e chegaram a 930 MPa em compressao, Figura 4. A regiao
de deformacao elastica difere entre os dois testes devido as diferencas no método de
aquisicao dos dados de deslocamento dos corpos de prova, a fixacdo da amostra ao
aparelho pode ter sido um dos fatores que acarretou valores diferentes para o ensaio
de compressao (SPIM; GARCIA; SANTOS, 2012).

Curva de escoamento Engenharia -
Compress3o e Tracao
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Figura 4. Curva de escoamento Engenharia - Compressao e tracao

A Figura 5 demonstra a comparacao entre as curvas tensdo-deformacao real e
de engenharia para a amostra jateada no ensaio de tracao, ja a Figura 6 apresenta
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Curva de escoamento verdadeira e de engenharia -
Ensaio de tragdo
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Figura 5. Curva de escoamento verdadeira e de
engenharia - Ensaio de tracao
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Figura 6. Curva de escoamento verdadeira e de
engenharia - Ensaio de compresséo
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a comparagao entre essas curvas para a amostra jateada no ensaio de compressao.

Neste comparativo pode-se verificar que a curva de engenharia para o ensaio
de tracao localiza-se abaixo da curva real, ja para 0 ensaio de compresséo, esse
comportamento apresenta-se de forma inversa. De acordo com Dieter (1996), a
deformacao verdadeira é vélida somente até o ponto anterior ao inicio da estric¢éo,
onde o carregamento € maximo e as deformacdes excedem significativamente a
deformacgao de engenharia calculada.

Na Figura 7 sdo apresentadas as curvas de escoamento para os trés corpos de
prova jateados ensaiados em tragao.

Curva escoamento Ensaio de tracao
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Figura 7. Curva de escoamento das amostras jateadas - Ensaio de tracao

Conforme Spim, Garcia e Santos (2012), os mesmos materiais nao apresentarao
diagramas iguais, devido aos fatores que influenciam nos resultados como composicao,
imperfeicdes microscopicas, fabricacéo, taxa de carga e temperatura utilizada no teste.
Entretanto, considerando o mesmo processo de fabricacéo, velocidade e temperatura
dos ensaios, os valores obtidos nas amostras jateadas apresentam similaridade nos
valores obtidos.

Conforme apresentado na Tabela 2 verificam-se as propriedades mecanicas das
amostras jateadas analisadas por meio do ensaio de tracao.

Capitulo 4



Ensaio de tracao - curva de engenharia
Propriedade Resisténcia Escoa- Resis}ér.wcia Mc’;d.u!o de AIongamento
mento (0,2%) Mecanica |elasticidade| uniforme

Unidade MPa Mpa GPa %
Jateada1 407,4 701,4 214 33%
Jateada2 400,9 688,1 241 37%
Jateada3 383,0 668,5 221 39%
Média 397,1 686,0 225 36%
Desvio 10 14 12 2%

Tabela 2. Propriedades mecéanicas das amostras jateadas - Ensaio de tracéo

Aresisténcia de escoamento condiz com a determinacdo da ASTM (ASTM, 2000),
de 310 a 485 MPa. Este valor representa a mudancga da zona elastica para a plastica,
quando o fenébmeno néo € bem definido, considera-se na deformacéo de 0,002 mm/
mm. Os resultados obtidos nas amostras jateadas, apresentaram uma média de 686
MPa, que também estéo no alcance dos valores esperados para agcos médio carbono
que estao na faixa de 585 a 690MPa.

O modulo de elasticidade ou de Young pode ser considerado como a rigidez, ou
uma resisténcia do material a deformacao elastica, em que é valida a Lei de Hooke.
Nas amostras encontrou-se o valor médio de 225 GPa, ligeiramente acima do que se
espera de um aco de médio teor de carbono que é 200GPa. Quanto ao alongamento
uniforme obteve-se a média de 36%, valor superior quando comparado a literatura,
que esta na faixa de 16% (ASTM, 2000). Quando comparado aos valores sugeridos
por Chiaverini (1990), acos de médio carbono 1050 apresentam alongamento na faixa
de 10 a 30%, os resultados obtidos sao coerentes.

O corpo de prova obtido apdés o ensaio de tracdo das amostras jateadas
apresentou fratura ductil, Figura 8, percebe-se que 0 aco rompeu de forma ductil pelo
perfil “taca” na regido de fratura. Este tipo de fratura pode se formar na superficie
do corpo de prova ap6s o limite de carregamento e que como consequéncia atingiu
o limite de resisténcia a fratura do material. A fratura ductil é caracterizada por uma
extensa deformacéo plastica, diferente da deformacéo minima obtida em matérias
frageis (ASKELAND; PHULE, 2008).
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Figura 8. Amostra jateada - fratura ductil.

A Figura 9 apresenta que a amostra trefilada atingiu uma deformacé&o em torno
de 13% do seu tamanho inicial de 75 mm, sem romper o corpo de prova.

AR R b

Figura 9. Amostra trefilada ap6s ensaio de tracao.

3.2. Ensaios de Compressao

Na Figura 10 sao apresentadas as curvas de escoamento para o ensaio de
compressao para as amostras jateadas.

Curva escoamento Ensaio de compressio
Amostras Jateadas
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600 — AT 1
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200 e JAT3

0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3 0,35
Deformacgdo (mm/mm)

Figura 10. Curva de escoamento das amostras jateadas - Ensaio de compresséo
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Aresisténcia mecéanica para o material alcanga um valor médio de 1131 MPa e os
valores de alongamento maximos sdo de 31% e a resisténcia ao escoamento atingiu
um valor médio de 556 MPa, conforme Tabela 3.

Ensaio de compressao - curva de engenharia
Propriedade Resisténcia Escoa- Resis}ér)cia Méd.ullo de Alongamento
mento (0,2%) Mecanica |elasticidade| uniforme

Unidade MPa MPa GPa %
Jateada 1 536 1126 214 33%
Jateada 2 555 1138 241 29%
Jateada 3 579 1130 221 30%
Média 556 1131 225 31%
Desvio 18 5 12 2%

Tabela 3. Propriedades mecéanicas das amostras jateadas — ensaio de compressao

Tanto os valores de resisténcia mecanica quanto de resisténcia ao escoamento
apresentam diferencas em relacao aos valores encontrados na amostra jateada para
0 ensaio de tracao, para a resisténcia ao escoamento a diferenca foi em torno de 28%
e para a resisténcia mecanica a diferenca foi de 39%. Estas diferencas s&o devidas
as caracteristicas intrinsecas de cada ensaio, além disso, este valor também se deve
a forma como se da a medicdo em relacdo ao fendmeno de estricgdo, que ocorre
apenas no ensaio de tracao.

Na Figura 11 sdo apresentadas as curvas de escoamento para o ensaio de
compressao para as amostras trefiladas, conforme Tabela 4.

Curva escoamento Ensaio de compressao
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Figura 11. Curva de escoamento das amostras trefiladas - Ensaio de compressao
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Ensaio de compressao - curva de engenharia
Propriedade Resisténcia Esco- Resisfépcia M()dlullo de AIongamento
amento (0,2 %) Mecénica |elasticidade| uniforme

Unidade MPa Mpa GPa %
Trefilada 1 673 1146 214 27%
Trefilada 2 615 1148 241 31%
Trefilada 3 647 1149 221 31%
Média 645 1148 225 27%
Desvio 24 1 12 2%

Tabela 4. Propriedades mecanicas das amostras trefiladas

Na comparacéao dos resultados das amostras jateadas e trefiladas para o ensaio
de compresséao, observaram-se valores (Tabela 3 e Tabela 4) de 556 MPa e 645MPa,
respectivamente, para os valores de resisténcia ao escoamento. Para a resisténcia
mecanica encontrou-se um valor de 1131 MPa para a jateada e 1148 MPa para a
trefilada. O processo de encruamento proporcionou um ganho de resisténcia ao
escoamento de 13% para esta reducao em trefilacéo, o que significa que este processo
de fabricacdo garante um ganho de resisténcia ao material. O metal mais encruado
apresenta maiores limites de escoamento, maior dureza e menor alongamento e
estriccdo. A medida que a resisténcia se eleva pelo encruamento a ductilidade decresce
(BRESCIANI FILHO et al, 2011). A resisténcia mecéanica para ambas as condi¢cdes
analisadas ndo apresentou diferencgas significativas.

3.3. Equacao de Hollomon

Para obter a equagéo de Hollomon, que descreve a resisténcia ao escoamento (K))
como funcéo da deformacao verdadeira no processo de deformacéo a frio, utilizaram-
se os dados obtidos na Tabela 5.

Ensaio (:I:_lnearlzag:at:‘l Ensaio (‘I:_lnearlzat;ac;\l
Jateada 1 1045 0,23 Trefilada 1 1038 0,17
Jateada 2 1140 0,26 Trefilada 2 963 0,15
Jateada 3 1127 0,28 Trefilada 3 930 0,13

Média 1104 0,26 Média 977 0,15

Desvio 52 0,03 Desvio 55 0,02

Tabela 5. Dados obtidos na linearizacdo de tenséo e deformacéo

O coeficiente de encruamento médio encontrado foi de 0,26 para os materiais
jateados e 0,15 para os trefilados. Esta medida também pode ser considerada como
o valor da ductilidade, uma vez que ele indica a deformacédo verdadeira para a qual
se inicia a estriccdo do metal, o que significa um valor de 26% de alongamento




para jateados e 15% para os trefilados. O que se justifica, visto que materiais mais
endurecidos apresentam menos ductibilidade. Segundo Helman e Cetlin (2006), os
valores estao de acordo para acos de médio teor de carbono, n =0,26.

Ja o parametro C, valor indicativo da tensdo de escoamento maxima obtido, foi
de 1104 MPa para o material jateado e 977 MPa para o material trefilado. As equacgdes
de escoamento de Hollomon encontradas para o material analisado séo apresentadas

Amostras Jateadas
Amostras Trefiladas

Tabela 6. Equactes de Hollomon para a as amostras analisadas

na Tabela 6.

41 CONCLUSOES

Este estudo voltou-se para a avaliagcdo do comportamento e das propriedades
mecanicas de um aco AISI 1045, antes e apds o processo de trefilacdo, o qual foi
submetido a uma reducao de 11% da area de secao transversal. Foram analisados
aspectos da caracterizagdo e do ganho de resisténcia mecénica, antes e ap0s o
processo de deformacgao plastica.

Diante dosresultados experimentais obtidos e apartirdasdiscussdes apresentadas
€ podemos concluir que o material objeto deste estudo apresentou coeficiente de
elasticidade, resisténcia mecénica e coeficiente de encruamento condizente com
a literatura, além disso, estas equacdes poderdo ser utilizadas futuramente para
alimentacao de softwares de simulacdo computacional para descrever ou otimizar o
processo de trefilagdo em questao.
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CAPITULO 5

COMPORTAMENTO ESTRUTURAL DAS MATRIZES METALICAS
DO SISTEMA FE-CU-NB OBTIDAS POR PRENSAGEM A
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RESUMO: O presente trabalho tem como
objetivo estudar as ligas metalicas 56,66%Cu
— 28,33%Fe — 15%Nb; 50%Cu — 25%Fe -
25%Nb; 43,34%Cu — 21,67%Fe — 35%Nb e
36,33%Cu — 18,33%Fe — 45%Nb, observando
o0 comportamento da estrutura quando se
adiciona niébio nas ligas, devido a possibilidade
de substituicao de cobalto pelo nidbio em
matriz metalica para atuar como ligante em
ferramentas diamantadas. Os pds metalicos
foram misturados e entao prensados a quente a
800°C/35MPa/3 min, ocorrendo a sinterizacéo.
Realizaram-se nestes sinterizados difracéo de
raios X, microscopia eletrénica de varredura
e microanalise por espectroscopia dispersiva
de energia a fim de avaliar a microestrutura
resultante do processo de sinterizacéo
das matrizes metalicas e a efetividade da
sinterizag@o entre os elementos Fe, Cu e Nb.
Foi determinado também a densidade relativa,
a porosidade e a dureza HV5. Os resultados
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QUENTE

mostraram que com o0 aumento do teor de nidbio
nas ligas metalicas ha um favorecimento na
formacao de solugdes solidas, o que implica na
melhora das propriedades mecénicas e fisicas.
PALAVRAS-CHAVE: sistema Fe-Cu-Nb,
caracterizacao estrutural, MEV/EDS.

ABSTRACT: The present work aims to study
the alloy Cu 56.66% - 28.33% Fe - 15% Nb;
50% Cu - 25% Fe - 25% Nb; Cu 43.34% -
21.67% Fe - 35% Nb and Cu 36.33% - 18.33%
Fe - 45% Nb, observing the behavior of the
structure when adding the niobium alloys, due
to the possibility of substituting the cobalt by
niobium in the metallic matrix to act as a binder
for diamond tools. The metallic powders were
mixed and then hot-pressed at 800 ° C / 35MPa
/ 3 min, sintering occurs. Were held in these
sintered XRD, SEM and EDS to evaluate the
microstructure resulting from the process of
sintering metal matrix and the effectiveness of
the sintering between Fe, Cu and Nb elements.
Also it was determined the relative density,
porosity and hardness HV5. The results showed
that with the increase of the niobium content
alloys there is a bias in the formation of solid
solutions, which implies improved mechanical
properties.

KEYWORDS: system Fe-Cu-Nb,
characterization, SEM/EDS.

structural

Capitulo 5




11 INTRODUCAO

Ametalurgiado p6é € umatécnica de conformag¢ao mecanica relativamente recente.
Uma das suas principais utilizacdes esta no uso de pds metélicos para producao
de matrizes metalicas. Geralmente esse processo € usado quando a metalurgia
convencional n&o é capaz de atender aos requisitos, como temperatura de processo
e porosidade, requerida para o processo e produto final. Essa rota de processamento
dos pés consiste basicamente das etapas de preparacao dos pés, compactacao dos
mesmos e sinterizacdo. A sinterizacdo sob pressao (ou prensagem a quente) é uma
técnica comumente utilizada para a producdo de matrizes para ferramentas de corte
diamantadas (UPHADHYAYA, 2009).

A escolha da matriz metalica adequada a cada aplicacao depende de uma série
de fatores, como a escolha dos ligantes, da técnica de sinterizacdo e propriedades
mecanicas e fisicas adequadas. Devido as complexas condicbes de operacdo nas
quais as ferramentas diamantadas sdo expostas, matrizes metalicas ligantes de
diferentes composicées sdo normalmente usadas. Ligantes a base de cobre, de
bronze, de cobalto, de tungsténio, o composto carbeto de tungsténio, bem como outras
combinagdes, sdo largamente utilizados nas ferramentas usadas nas operacdes de
desmonte e beneficiamento de rochas abrasivas (OLIVEIRA, 2010; DEL VILLAR et
al., 2001).

Por muitos anos o cobalto tem sido usado no processamento das ferramentas
diamantadas, por isso, quase a totalidade das ferramentas diamantadas comerciais
é feita utilizando como ligante o Co, e em grandes quantidades, pois combina
compatibilidade quimica com o diamante nas temperaturas de processamento,
uma adequada retencdo do diamante e excelente resisténcia ao desgaste apds
processamento ou operacao de corte. Apesar de promover elevada aderéncia para
com o diamante, o cobalto é altamente tdéxico e caro quando comparado com pos
facilmente encontrados no mercado brasileiro (Fe e Cu) (SHIBUTA, 1983; DEL VILLAR
et al., 2001; OLIVEIRA et al., 2007).

Assim sendo, o desenvolvimento de novas ligas metalicas para a adesao de
diamantes com base na introducao de nidébio (Nb), visando a substituicdo do Co em
ligas do sistema Fe-Cu no uso direto em ferramentas de corte do setor de rochas
ornamentais e construcéo civil, & de grande relevancia na area cientifica. Além do
mais, o Brasil detém cerca de 98% das reservas de Nb no mundo, sendo estratégico o
uso deste metal em mais esta aplicacéo importante na industria nacional (OLIVEIRA,
2010).

No presente trabalho, foram estudadas as matrizes metélicas ligantes para
ferramentas diamantadas do sistema Fe-Cu-Nb variando os teores de 15 a 45%Nb
em peso: 28,34%Fe — 56,66%Cu — 15%Nb; 25%Fe — 50%Cu — 25%Nb; 21,67%Fe
— 43,33%Cu — 35%Nb; 18,34%Fe — 36,66%Cu — 45%Nb. Este trabalho avalia o
comportamento estrutural da adicdo de Nb, em substituicdo ao Co no sistema Fe-Cu-
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Co, visando o uso como matriz ligante em ferramentas diamantadas, variando o teor
de Nb de 15 a 45% em peso.

2 | MATERIAIS E METODOS

No presente trabalho, foram estudadas as matrizes metalicas ligantes do sistema
Fe-Cu-Nb variando os teores de 15 a 45%Nb em peso, de acordo com as seguintes
composicoes:

+  28,34%Fe — 56,66%Cu — 15%Nb
+ 25%Fe — 50%Cu — 25%Nb

+  21,67%Fe —43,33%Cu — 35%Nb
+  18,34%Fe — 36,66%Cu — 45%Nb

De acordo com as composi¢coes apresentadas para a liga Fe--Cu—Nb, foram
misturados os po6s de ferro atomizado, com tamanho médio de particula de 50 um
e cobre atomizado, com tamanho médio de particula de 67 um, provenientes da
empresa Metal P6. Enquanto que o nidbio, que sofreu hidrogenacdo — moagem —
desidrogenacédo, com tamanho médio de particula de 45 um (325 mesh), foi cedido
gentilmente pelo Departamento de Engenharia de Materiais — Escola de Engenharia
de Lorena — DEMAR-EEL-USP.

As misturas dos pés foram realizadas durante 30 minutos em um misturador
industrial para metais e diamantes, fabricado pela Pyramid. A sinterizagcao dos pés
metalicos foi feita por prensagem a quente (Metalurgia do P06), usando os parametros
de sinterizacéo: 35MPa / 800°C / 3 min.

A analise difratométrica (DRX) das amostras pesquisadas foram efetuadas em
um difratbmetro do tipo comercial, marca Shimadzu, modelo XRD 7000, disponivel no
LAMAV/CCT/UENF. A varredura foi feita variando 26 de 30 a 100°, com passo (A6) de
0,03 s e tempo de 0,5 s, usando a radiagdo de Cu-K ..

A determinagdo dos picos dos difratogramas e a identificacdo das fases
presentes nas matrizes metélicas foram realizadas com o auxilio do banco de dados
cristalogréaficos do JCPDS (Joint Committee of Powder Diffraction Standards) e CIF
(Crystalograph Standart), além de comparar os dados das distancias interplanares
referente aos planos cristalograficos encontrados na literatura.

A analise da microestrutura das matrizes metalicas foi realizada no microscépio
eletrbnico de varredura (MEV), marca Shimadzu, modelo SSX-550, disponivel no
LAMAV/CCT/UENF, sendo as imagens geradas a partir de elétrons secundarios (SE)
e elétrons retroespalhados (BSE). Foi avaliada a efetividade da sinterizacdo através
dos componentes estruturais, porosidade e segregacao.

Com o auxilio de um espectrometro por dispersao de energia (EDS), acoplado
ao microscopio eletrénico de varredura SSX-550, foi realizada a microanalise pontual
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e em linha, obtendo informacdes sobre a presenca de fases e solugdes solidas, e a
distribuicao dos elementos quimicos presentes através do mapeamento por raios X
caracteristicos dos constituintes metalicos.

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 razao entre a densidade aparente e a
densidade tedrica do material.

A porosidade € 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 estad o material, sendo que esta
também pode ser observada pela microestrutura e pela diminuicao das propriedades
mecanicas (OLIVEIRA, 2010).

31 RESULTADOS E DISCUSSOES

A Figura 1 mostra os difratogramas obtidos das ligas Fe-Cu-Nb, onde o teor de
Nb varia: 15, 25, 35 e 45% em peso, sendo identificadas as fases Cu, Nb e solucéo
sélida Fe (Fe(a)).

Verifica-se a sobreposicao dos picos a medida que a concentracdao de Nb é
aumentada, sendo observado junto ao background o possivel inicio da formacao das
fases secundarias: FeNb; Fe,Nb; Fe Nb,; Fe Nb,; CuFe.

Com o aumento de elemento Nb na liga, faz com que a rede CCC da fase Nb
fique saturada e se transforme para a rede HCC, formando a fase Laves € (Fe,Nb) e,
consequentemente, até mesmo para a rede CFC de fase metaestavel, dependendo
da quantidade de elemento adicionado, formando solugGes sdlidas como Fe Nb, (fase
we Fe,Nb,.

As alteracdes na estrutura das fases sdo sensiveis, sendo reveladas a partir da
concentragcao de 25%Nb, devido a instabilidade das fases, mostrando que o processo
de transformacdo CCC— HCC—CFC ocorre a medida que a concentracdo de Nb é
aumentada (LIN et al., 1999).

Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 5




Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 5

275

] o —— 15%Nb
250 - u —— 25%Nb
1 — 35%Nb
225 ]
] —— 45%Nb
-~ 2004 Cu c
© 1 u Cu
s 1754 Nb |Fe
2 1 | Nb FeNb Nb/Cu
g 150-MA_.,’LA_JLJ Nb ___A_.J " ° L,ﬂ
3 ‘ Nb Cu Cu Cu ¢
= "]
2 1257Fenb | |Fe | Nb Nb FeNb |Nb <
g 100 {2l 2 o | TN e,
= | Nb u
754Fe Nb Fe np Y Fenp CU
o Lo o N | No, ) "Nb/Cu
] Cu Nb/ Cu Nb/Cu
0-

LN BN B B B B R B B B R BN B L R B S B L R R R
30 35 40 45 50 55 B0 65 70 75 80 85 90 95 100
Angulo 26

Figura 1 — Difratogramas obtidos das ligas de Fe-Cu-Nb, onde o teor de Nb varia: 15, 25, 35 e
45% em peso.

Para maiores teores de Nb na liga, 45% em peso, o difratograma revelou uma
sobreposicao de fases, em torno do angulo de 95°, coexistindo as solu¢des Nb/Cu/
CuFe. Sabe-se que a formacédo da solucdo secundaria de Cu em Fe promove o
aumento de algumas propriedades mecéanicas do material (TANDON e JOHNSON,
1998) e em regides ricas em Cu a presenca de cristais de ferrita na liga Fe-Cu (REN
et al., 2007).

A auséncia de solucao sélida entre Cu e Nb para as ligas com Nb se deve
a insolubilidade de Nb em Cu, uma vez que a solubilidade do Cu em Nb é de
aproximadamente 1,3%, para a temperatura de trabalho 800°C (LI et al., 1998).

Portanto, o baixo limite de solubilidade entre os elementos Fe, Cu e Nb, faz com
que a interacao entre estes elementos para a formacao de novas fases seja pequena.
Para todas as ligas a base de Nb, houve a formacao da solugéo soélida rica em Fe(a),
de estrutura cristalina CCC; da fase ductil rica em Cu de estrutura cristalina CFC e da
fase rica em Nb com rede cristalina CCC.

De acordo com os estudos termodinamicos e cinéticos para este intervalo
de temperatura e, também, pelo aspecto dos difratogramas, nota-se que o efeito
termodinamico ndo foi suficientemente intenso para promover em quantidades
consideraveis fases metaestaveis oriundas da difuséo entre os elementos das ligas.

As micrografias da Figura 2 obtidas por MEV representam a morfologia das ligas
a base de Nb estudadas. Foi realizada microanélise pontual por EDS para identificar
as fases presentes nas matrizes metalicas.

Para todas as ligas metalicas a base de Nb a estrutura é sempre a mesma: fases
sélidas de Fe(a) e Nb em forma de particulas dispersos na matriz ductil de Cu, sem
nenhuma presenca visual de solu¢des sélidas, a ndo ser pelas pequenas manchas
escuras na matriz de Cu (REN et al., 2007) e nas interfaces das particulas de Fe/Nb.




A medida que se adiciona Nb na liga, ocorre uma mistura heterogénea maior
para os elementos Fe e Nb, formando particulas dispersas pela matriz de Cu, de
forma arredondada, revelando ainda a interacdo, possivelmente, entre estes através,
e somente, da interface destas particulas.
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Figura 2 — Microestrutura das ligas de Fe-Cu-Nb obtidas por MEV, onde o teor de Nb varia: (a,b)
15, (c,d) 25, (e,f) 35 e (g,h) 45% em peso. Ampliacao: (a, ¢, e, f) 200x; (b, d, f, h) 1000x.
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Verifica-se também a presenca de poros esféricos e irregulares em maior
quantidade para as ligas com 15 e 35%Nb, uma vez que a distribuicdo heterogénea
da porosidade em torno da particula de Fe(a) pode estar relacionada a distribuicao
insatisfatdria de Fe no Cu. Para teores de Nb com 25 e 45%, é observada uma pequena
presenca de poros esféricos indicando o estagio final e efetividade da sinterizagcéo do
estado sélido.

Portanto, para as ligas com 15%Nb a 45%Nb, verificou a distribuicdo de forma
heterogénea dos elementos Fe, Cu e Nb, formando particulas bem distintas entre si
e, nao foi observavel difuséo alguma entre os elementos para posterior formacéo de
solucéo solida. Isso mais uma vez confirma a dificil interacdo entre estes elementos
para a formacao de novas fases soélidas.

A Figura 3 mostra a analise por EDS ao longo de uma linha, sendo apresentada
a variacao de intensidade de emissdo caracteristica de raios X para a liga metélica,
sendo observada grande diferenca na contagem dos elementos, comprovando a
aglomeracao e a insolubilidade dos elementos Fe, Cu e Nb na liga com 15%Nb.
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Figura 3 — Regido analisada com aumento de 1000x (SE) obtida por MEV com a sobreposi¢éo
das intensidades de emissao caracteristica de raios X ao longo da linha para a liga 28,34%Fe —
56,66%Cu — 15%Nb.

A Figura 4 mostra a microestrutura referente a liga metalica 28,34%Fe —
56,66%Cu — 15%Nb da obtida por MEV em elétrons SE com o aumento de 200x € 0
mapeamento por emissdo caracteristica de raios X dos elementos Fe, Cu e Nb desta
liga, as quais comprovam a presenc¢a dos elementos Cu (em maior quantidade) Fe e
Nb, observando a dispersao dos elementos, comprovando a distribuicao heterogénea
dos elementos na liga.

Pela sobreposicao dos elementos mapeados, as regides em azul correspondem
a fase ductil Cu, enquanto que as coloragdes em vermelho e verde sdo Fe e Nb
respectivamente. Nao foi possivel identificar regibes onde estariam presentes as
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solucdes sélidas, uma vez que para esta liga € quase ausente a formagcao das mesmas,
conforme analises de difracao de raios X.

Portanto, para a liga com 15%Nb, verificou a distribuicado de forma heterogénea
dos elementos Fe, Cu e Nb, formando particulas bem distintas entre si e, nao foi
observavel difusdo alguma entre os elementos para posterior formacéo de solugcéo

soélida.

Figura 4 — Regiéo analisada e o mapeamento por emisséo caracteristica de raios X da liga dos
elementos Fe, Cu e Nb da liga 28,34%Fe — 56,66%Cu — 15%Nb.

A Figura 5 mostra a analise por EDS ao longo de uma linha, sendo apresentada
a variacao de intensidade de emissao caracteristica de raios X para a liga metalica,
sendo observada grande diferenca na contagem dos elementos, comprovando a
presenca das particulas de forma heterogénea e a insolubilidade dos elementos nesta
liga com 25%Nb.
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Figura 5 — Regido analisada com aumento de 1000x (SE) obtida por MEV com a sobreposi¢éo
das intensidades de emissao caracteristica de raios X ao longo da linha para a liga 25%Fe —
50%Cu —25%Nb.
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N&o foi possivel visualizar interacoes entre Fe e Cu neste tipo de analise, mas
para Nb e Cu, nos intervalos dos picos relativos ao Nb de 31 a 35 um e 48 a 49 um, foi
observada, possivelmente devido a presencga de particulas de Cu

Conclui-se que para cada regidao de particulas de Fe, Cu e Nb n&o foram
observados nenhuma grande diferenca na contagem dos elementos, comprovando a
distribuicdo homogénea do elemento em sua respectiva particula

A Figura 6 mostra a microestrutura referente a liga metélica 25%Fe — 50%Cu
—25%Nb da obtida por MEV em elétrons BSE com 0 aumento de 200x e 0 mapeamento
por emissao caracteristica de raios X dos elementos Fe, Cu e Nb desta liga, as quais
comprovam a presenca dos elementos Cu (em maior quantidade) Fe e Nb, observando
a dispersdo dos elementos, comprovando a distribuicdo heterogénea dos elementos
na liga.

Pela sobreposicao dos elementos mapeados, ndo foi possivel identificar regiées
onde estariam presentes as solucbes sélidas, uma vez que para esta liga € quase
ausente a formacéo das mesmas, conforme analises de difracao de raios X.

—— 50 um

Figura 6 — Regiéo analisada e o mapeamento por emissdo caracteristica de raios X da liga dos
elementos Fe, Cu e Nb da liga 25%Fe — 50%Cu —25%Nb.

Portanto, para a liga com 25%Nb foi verificado a distribuicao de forma heterogénea
dos elementos Fe, Cu e Nb, formando particulas distintas entre si.

A analise por EDS ao longo de uma linha, Figura 7, apresenta a variacéo de
intensidade de emissao caracteristica de raios X para a liga metalica, sendo observada
grande diferenca na contagem dos elementos, comprovando a presenca das particulas
de forma heterogénea e a insolubilidade dos elementos nesta liga com 35%Nb.

A distribuicao heterogénea dos elementos pode ser notada na liga com 35%Nb, a
qual mostra a interagao entre os elementos, revelando os locais ao longo da linha em
que houve a formacgao de regides ricas em Fe, Cu e Nb. Somente na faixa de 62 a 63
pum para o Cu que houve uma leve sobreposicao de picos, coincidindo esta area com
a de Fe, pois corresponde possivelmente a matriz de Cu com a presenca de ferrita

(REN et al., 2007).
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Figura 7 — Regido analisada com aumento de 1000x (SE) obtida por MEV com a sobreposicéo
das intensidades de emissao caracteristica de raios X ao longo da linha para a liga 21,67%Fe —
43,33%Cu — 35%Nb.

Em nenhum momento observou-se a sobreposicéo de intensidades dos elementos
Fe, Cu e Nb o que sugere a baixa solubilidade entre os mesmos para a formacéao
de solugdes solidas. Conclui-se que para cada particula de Fe, Cu e Nb n&o foram
observados nenhuma grande diferenca na contagem dos elementos, comprovando a
distribuicdo homogénea do elemento em sua regido respectiva.

AFigura 8 mostra a microestrutura referente a liga metéalica 21,67%Fe —43,33%Cu
— 35%Nb da obtida por MEV em elétrons SE com 0 aumento de 200x € 0 mapeamento
por emissao caracteristica de raios X dos elementos Fe, Cu e Nb desta liga, as quais
comprovam a presenca dos elementos Cu, Fe e Nb, observando a disperséo dos
elementos, comprovando a distribuicao heterogénea dos elementos na liga.

Pela sobreposicéo dos elementos mapeados, ndo foi possivel identificar regides
onde estariam presentes as solugcbes sélidas, uma vez que para esta liga € quase
ausente a formacéo das mesmas, conforme analises de difracao de raios X.

—— 80 um

Figura 8 — Regido analisada e 0 mapeamento por emissao caracteristica de raios X da liga dos
elementos Fe, Cu e Nb da liga 21,67%Fe — 43,33%Cu — 35%Nb.
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Verificou-se para a liga com 35%Nb a distribuicdo de forma heterogénea dos
elementos Fe, Cu e Nb, formando particulas bem distintas entre si e, nao foi observavel
difusdo alguma entre os elementos para posterior formacéo de solucéo sélida.

Pela Figura 9, a analise por EDS ao longo de uma linha apresenta a variacéo
de intensidade de emissé&o caracteristica de raios X para a liga metalica com 45%Nb,
sendo observada grande diferenca na contagem dos elementos, comprovando a
presenca das particulas de forma heterogénea e a insolubilidade dos elementos nesta
liga.

A distribuicao heterogénea dos elementos pode ser notada na liga com 45%Nb, a
qual mostra a interacdo entre os elementos, revelando os locais ao longo da linha em
que houve a formacao de regides ricas em Fe, Cu e Nb.

Observa-se que para a faixade Nb de 17 a 18 um, o pico é de menor intensidade e
h& uma queda da intensidade referente ao Fe e auséncia de Cu. O local corresponde a
uma pequena particula de Nb que ficou preso na particula de Fe durante a preparacéo
metalografica, impedindo a unido das particulas de Fe para a formagdo de uma
Unica particula, gerando uma fenda ao longo desta como se fosse uma interface bem
pronunciada.
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Figura 9 — Regido analisada com aumento de 1000x (SE) obtida por MEV com a sobreposicéo
das intensidades de emissao caracteristica de raios X ao longo da linha para a liga 18,34%Fe —
36,66%Cu — 45%Nb.

No intervalo do pico relativo ao Nb de 32 a 33 pm, a contagem do elemento &
mais baixa em relagdo aos demais picos e coincide com a area determinada para
0 pico de contagem mais intenso de Cu (32 e 44 um). Provavelmente nesta regiao
deve ter ocorrido uma leve difusdo pela interface das particulas de Cu para a particula
de Nb, uma vez que o Nb é imiscivel no Cu. O mesmo pode ser observado para a
particula de Nb na faixa de 38 a 48 um, em que sua interface é de contraste bem
distinta, e os picos relativos ao Cu nao sao muito bem definidos para aquele espaco
relativo ao contorno.
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Acima de 67 um, para o Fe, percebe-se um leve aumento no pico da intensidade
acompanhada pelo aumento da contagem de Nb e posteriormente de Cu. Pode ser
que ha uma interacéo entre os elementos Fe, Cu e Nb formando uma possivel solugéo
solida.

Conclui-se que para cada regiao de particulas de Fe, Cu e Nb n&o foram
observados nenhuma grande diferenca na contagem dos elementos, comprovando a
distribuicdo homogénea do elemento em sua respectiva particula. Também se pode
dizer que ha uma pequena interacao entre os elementos Fe, Cu e Nb.

A Figura 10 mostra a microestrutura referente a liga metalica 18,34%Fe —
36,66%Cu — 45%Nb da obtida por MEV em elétrons SE com o aumento de 200x e o
mapeamento por emissao caracteristica de raios X dos elementos Fe, Cu e Nb desta
liga, as quais comprovam a presenca dos elementos Nb (em maior quantidade) Cu e
Fe, havendo a dispersdo dos elementos e comprovando a distribuicdo heterogénea
dos elementos na liga.

Pela sobreposicao dos elementos mapeados, néo foi possivel identificar regides
onde estariam presentes solugdes solidas, detectadas pelas analises de raios X, uma
vez que as quantidades formadas sdo muito pequenas para serem observadas por
este método.

—— 50 um

Figura 10 — Regido analisada e o mapeamento por emissao caracteristica de raios X da liga dos
elementos Fe, Cu e Nb da liga 18,34%Fe — 36,66%Cu — 45%Nb.

Para a liga com 45%Nb foi verificado a distribuicao de forma heterogénea dos
elementos Fe, Cu e Nb, formando particulas bem distintas entre si e, foi observavel
uma pequena interacao entre os elementos Cu e Nb durante a microanalise em linha.

Como mostram os resultados da analise pela técnica de espectroscopia de
energia dispersiva (EDS), a distribuicdo dos elementos Fe, Cu e Nb nas ligas Fe-Cu-
Nb é uniforme, com a presenca de particulas ricas em elementos, comprovando a
distribuicdo heterogénea dos elementos na liga. Isso mais uma vez confirma a dificil
interacéo entre estes elementos para a formacgéo de novas fases solidas.

A Tabela 1 mostra resumidamente a densidade relativa (p,), porosidade (P) e
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dureza Vickers (HV5) para cada matriz metalica.

Em relagdo as amostras, a liga com 15 e 25%Nb apresentaram resultados bons
para a densidade relativa, atingindo um valor de 96,68 e 90,65%, respectivamente.
Todas as amostras apresentaram uma densidade relativa satisfatéria, sendo a menor
para a liga com 35 e 45%Nb devido a maior presenca de poros em sua estrutura. O
que pode ser confirmado pelos valores de porosidade.

Matrizes Metalicas P, (%) P (%) HV5 (kgt/mm?)
28,34%Fe - 56,66%Cu - 15%Nb 96,68 3,32 98,46
25%Fe - 50%Cu - 25%Nb 90,65 9,35 99,38
21,67%Fe - 43,33%Cu - 35%Nb 86,83 13,17 92,20
18,34%Fe - 36,66%Cu - 45%Nb 86,72 13,28 98,95

Tabela 1 — Propriedades fisicas e dureza HV5 das matrizes metalicas pesquisadas.

O valor inferior das ligas com 45 e 35%Nb, referente a densidade relativa, indica
a ocorréncia da porosidade durante a sinterizacdo, como pode ser visto em maiores
detalhes no MEV. Esta relacdo entre poros e densificacdo pode ser explicada pelo
fato de que o principal mecanismo de transporte de massa para a densificagdo sao
basicamente limitados pela fase rica em Cu. As quantidades presentes de particulas
solidas induzem uma alta deformacé&o que agem aumentando a forca motriz para a
densificacao (DEL VILLAR et al., 2001). Caso que nao foi bem-sucedido para estas
duas ligas.

Em relacédo a dureza HV5, pode-se verificar que a liga com 35%Nb apresentou
o pior resultado (92,20 kgf/mm?2) quando comparada as demais. Isto se deve a grande
presenca de poros em sua estrutura.

Uma possivel explicacdo para a variacdo dos valores de dureza das matrizes
metélicas é devido a formacédo de solugdes soélidas de Fe-Nb. A liga com 15%Nb
apresenta em sua estrutura uma pequena participagdo de solugdo solida Fe Nb,
devido a baixa porcentagem de Nb na composi¢cdo da matriz metélica e imiscibilidade
do mesmo no Fe. Ao aumentar para 25%Nb, a quantidade de solugao sélida aumenta,
uma vez que com o acréscimo de Nb a rede cristalina fica saturada com atomos de Fe,
sofrendo transformacdes de fases gerando mais solugdes solidas.

A partir de 35%Nb, ocorre um decréscimo no valor da dureza, o que pode estar
relacionado a baixa densidade devido a presenca de porosidade, e no caso de 45%Nb,
a quantidade de poros diminui e aumenta as solucdes soélidas de Fe-Nb e CuFe.
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4|1 CONCLUSOES

5. As matrizes metalicas Fe—Cu—Nb apresentaram estruturas similares, com
particulas da fase rica em ferro, Fe(a), particulas da fase Nb embebidos na
fase ductil Cu.

6. A medida que aumenta a quantidade de Nb na matriz metélica, a quantidade
de Fe e Cu diminuem, favorecendo a formacgao das fases secundarias, como
FeNb, Fe,Nb, Fe Nb, e Fe Nb..

7. A distribuicdo dos elementos metélicos Fe, Cu e Nb nas matrizes séo
heterogéneos, indicando dificil interacdo entre estes elementos para a
formacé&o de novas fases solidas.

8. Foi observada a presenca de poros esféricos indicando o estagio final e
efetividade da sinterizagdo das matrizes metalicas.

9. Os valores de densidade relativa sdo proporcionais a porosidade e estas
influenciam diretamente na dureza do material, fazendo com que a matriz
com 15 e 25%Nb apresentassem os melhores resultados.
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CAPITULO 6
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RESUMO: A vibracdo na solidificacdo de
ligas de aluminio resulta em refino de gréo,
microestrutura mais homogénea e contribui na
desgaseificacdo. O objetivo deste trabalho foi
avaliar o efeito da vibragéo na solidificacéo da
liga de aluminio 356.0. No estudo foi utilizado
um corpo de prova com modulo de Chvorinov
variando entre 0,375 e 0,837 cm. Moldes com
dois corpos de prova foram confeccionados
em areia cura-frio e vazados a 750 °C. A
solidificacéo ocorreu de forma estatica e com
vibracéo de frequéncia 60 Hz e amplitude 0,05
mm. A caracterizacao foi realizada por meio de
microdureza Vickers e Microscopia Otica. As
condi¢cdes de vibracdo mecénica utilizadas neste
estudo (frequéncia de 60 Hz e amplitude 0,05
mm) resultaram no decréscimo da microdureza
Vickers para todos os modulos de Chvorinov
avaliados. A microestrutura do eutético Al-
Si apresentou mudanca de morfologia nas
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amostras submetidas a vibracao, e na altura de
24 mm (modulo 0,596 cm) este efeito foi mais
pronunciado.

PALAVRAS-CHAVE: Fundicdo; Solidificacao;
Vibragéo; Ligas Aluminio.

ABSTRACT: Vibration in the solidification of
aluminum alloys results in grain refining, more
homogeneous microstructure and contributes
to the degassing. The objective of this work
was to evaluate the effect of vibration on
the solidification of 356.0 aluminum alloy. In
the study, a test specimen with a Chvorinov
modulus ranging from 0.375 to 0.837 cm was
used. Molds with two specimens were made
in cold-cure sand and cast at 750 °C. The
solidification occurred statically and with 60 Hz
of frequency and amplitude of 0.05 mm. The
characterization was performed using Vickers
microhardness and Optical Microscopy. The
mechanical vibration conditions used in this
study (frequency of 60 Hz and amplitude of
0.05 mm) resulted in the decrease of Vickers
microhardness for all Chvorinov modules
evaluated. The microstructure of the AI-Si
eutectic showed a change in morphology in the
samples submitted to vibration, and at 24 mm
height (module 0.596 cm) this effect was more
pronounced.

KEYWORDS: Casting; Solidification; Vibration;
Aluminum Alloys.
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11 INTRODUCAO

A liga de aluminio 356.0 utilizada neste estudo € aplicada na producao de
diferentes componentes mecéanicos (AMERICAN SOCIETY FOR METALS, 1990),
devido a suas propriedades mecanicas. Além de ser excelente para a fundicao e
soldagem, possui também boa resisténcia a corrosdo (AMERICAN SOCIETY FOR
METALS, 1990). Devido ao grande campo de aplicagdo muitos estudos vém sendo
realizados para analises sobre o efeito da vibracado nas propriedades deste material
(ABU-DHEIR N. et al, 2005, JIAN X. et al, 2005, JIAN X. et al, 2006, JIANG W. et
al, 2014, KOCATEPE K., 2007, LIMMANEEVICHTR et al, 2009, LU S. et al, 2012,
PILLAI, 1972, PILLAI et al, 2004, TAGHAVI et al, 2009, WU S. et al, 2012). Estudos
referentes a liga 356.0 (JIAN X. et al, 2005, JIAN X. et al, 2006, JIANG W. et al, 2014,
KOCATEPE K., 2007, LIMMANEEVICHTR et al, 2009, LU S. et al, 2012, PILLAI et al,
2004, TAGHAVI et al, 2009) sob vibracao na solidificacédo tem mostrado aumento na
dureza e nas propriedades mecanicas.

No estudo feito por Taghavi et al. (2009) para vibracdo em frequéncias maiores
que 50Hz, por mais de 15 minutos, houve um aumento na densidade da liga e um
refino de grao de até 53% (TAGHAVI et al, 2009).

Quando a aplicagao da vibracdo é magnética com 55 Hz de frequéncia,
encontra-se um tamanho médio de gréo na fase primaria do silicio relativamente mais
fina e globular, porém esta alteracdo ocorre apenas em temperaturas de vazamento
superiores a 630°C (LIMMANEEVICHTR et al, 2009).

Quando ocorre a variagdo do modulo de Chvorinov em conjunto com a aplicacéo
da vibracdo na frequéncia de 100 Hz e tratamento térmico T6, propriedades como
resisténcia a tracédo, ao escoamento, alongamento e dureza foram consideravelmente
melhoradas (JIANG W. et al, 2014). Com condicdes de frequéncia de 100 Hz e
amplitudes variando de 18-199 ym, ha um refino de gréo gradativo até a amplitude
limite de 149um (ABU-DHEIR N. et al, 2005). A partir desta amplitude limite, os graos
se tornam mais grosseiros devido a aglomeracéo (ABU-DHEIR N. et al, 2005).

Outro aspecto relatado na literatura, € que ligas de Al-Si submetidas a vibragédo
com baixa frequéncia (JIAN X. et al, 2006) ou vibracdo ultrassdnica (PILLAI,
1972) apresentam microestruturas modificadas, similares a modificacao realizada
guimicamente com sédio ou estrdncio (JIAN X. et al, 2006). A modificacéo da estrutura
gera um aumento das propriedades mecanicas acompanhado de um aumento da
ductilidade.

Conforme os resultados relatados na literatura, a utilizacao de vibragao durante a
solidificacéo da liga 356.0 € um recurso de processamento que permite varias opcoes
para melhorar propriedades mecanicas. Deste modo, o presente trabalho tem como
objetivo avaliar o efeito da vibracdo na solidificacéo da liga de aluminio 356.0.
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2 | MATERIAIS E METODOS

A composicao quimica da liga utilizada neste estudo é apresentada na Tabela

Elemento Si Mg Cu Fe Al
(% wt.) 7,10 0,30 | 0,15 | 0,33 | 91,80

Tabela 1 — Composicéo quimica da liga utilizada

O molde foi fabricado em areia cura frio para prolongar a taxa de resfriamento de
modo a permitir maior interferéncia da vibracao no fundido. Uma plataforma vibratoria
horizontal com frequéncia e 60 Hz e amplitude de 0,05mm foi utilizada para vibrar o
molde. Dois moldes foram utilizados, um para o fundido submetido a vibragao e outro
para o vazamento estatico. Cada molde forneceu dois corpos de prova em formato
de tronco de cone, cada um com 50 mm de altura, didametros de 15 mm e 35 mm nas
partes de baixo e de cima, respectivamente, como pode ser visto na Figura 1.

/ , @35

. - .

15

—

50

50

10
@

Figura 1 - Dimensdes corpo de prova

A fuséo da liga ocorreu um forno tipo cadinho com resisténcia elétrica, ambos
envoltos por manta de fibra de vidro para protecéo e isolamento. Termopares tipo “J”
foram utilizados para garantir a temperatura do fundido em 750°C para o vazamento.
Nos corpos de prova submetidos a vibracao, o molde foi posto na plataforma vibratoria
e entdo vazados. Nos corpos de prova sem vibragcdo, o molde foi vazado em uma
superficie plana.

Ap6s a desmoldagem e limpeza os corpos de prova foram usinados para o
diametro de 12 mm. Foram preparados cinco corpos de prova correspondentes as
alturas de 10 mm, 17 mm, 24 mm, 37 mm e 44 mm em relagcdo ao menor diametro do
corpo de prova.

Os corpos de prova foram embutidos em baquelite e preparados por lixamento
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e polimento. O ataque quimico foi feito com acido fluoridrico (HF) com concentragcéo
de 0,5% por aproximadamente 1 minuto. Os corpos de prova foram avaliados por
Microscopia Otica (MO) com o equipamento MEIJI.

Foram realizados ensaios de microdureza Vickers (HV) carga de 1000 gf (9,8N)
em cada um dos corpos de prova. O equipamento utilizado foi microdurémetro marca
TIME modelo TH710.

31 RESULTADOS E DISCUSSOES

A Figura 2 apresenta os resultados da microdureza Vickers para as diferentes
alturas dos corpos de prova com e sem vibracao.

Posi¢cdo x Microdureza HV
84

82
80 ’\w’r”’\
78
76

Microdureza

74
72
70

68
0 10 20 30 40 50

Posicdo
—— Vickers Vibrado —®— Vickers Ndo Vibrado

Figura 2 - Microdureza Vickers nas diferentes alturas (modulos de Chvorinov) avaliados

Nos corpos de prova com vibracdo a microdureza Vickers apresentou
valor médio que variou de 75 a 73 HV do menor para o maior mddulo para as amostras
vibradas e de 81 a 79 HV para as amostras nao vibradas. Deve-se observar que nas
amostras submetidas a vibragdo, o menor valor de microdureza (70 HV) foi obtido
na altura 24 mm (médulo de Chvorinov de 0,596 cm) que fica proéxima ao centro do
corpo de prova. Para as amostras nao vibradas o menor valor de microdureza (79 HV)
corresponde a maior altura que corresponde a menor taxa de solidificacao.

As condi¢des de vibragao utilizadas neste estudo (frequéncia de 60 Hz e amplitude
0,05 mm) resultaram no decréscimo da microdureza Vickers para todas as alturas
avaliadas, diferentes do que foi relatado em outros estudos (JIANG W. et al, 2014,
2009, LU S. et al, 2012, PILLAI et al, 2004). Como a vibracéo fornece energia para o
corpo de prova, as taxas de solidificacao das amostras vibradas séo de fato menores
do que a dos corpos de prova nao vibrados, o que poderia ser uma das razdes para a
menor microdureza obtida nestas amostras.
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As Figuras 2, 3 e 4 apresentam as microestruturas obtidas para os corpos de
prova vibrados e nao vibrados para as alturas de 10, 24 e 44 mm respectivamente.

Figura 3 - (A) Corpo de prova Nao Vibrado; (B) Corpo de prova Vibrado. Altura de 10 mm.

Na altura de 10 mm a microestrutura dos corpos de prova submetidos
a vibragdo ndo apresentaram um refinamento microestrutural pronunciado como o
observado em outros trabalhos (ABU-DHEIR N. et al, 2005, JIANG W. et al, 2014,
LIMMANEEVICHTR et al, 2009, LU S. et al, 2012, PILLAI et al, 2004, TAGHAVI et al,
2009). A amostra nao vibrada apresenta-se com uma microestrutura um pouco mais
refinada, se pode inferir que o efeito da taxa de solidificacdo nesta altura foi mais
efetivo do que a vibracéo, o que justifica o maior valor de microdureza apresentado
pela amostra ndo vibrada. Porém podem-se observar na amostra vibrada algumas
regides com formato arredondado. Estruturas com forma globular e aspecto de rosetas
foram relatadas em outros trabalhos que utilizaram vibragdo na liga 356.0 (JIAN X. et
al, 2006, JIAN X. et al,2008).

Na altura de 24 mm o efeito da vibrac&o se torna mais pronunciado e se pode
observar muitas regides em que a fase eutética (a-Al e Si) apresenta formato globular
com aspecto de rosetas como relatado em Jian et al. (2006). Ainda de acordo com
estes autores esta mudanca na forma do eutético ndo estd associada apenas ao
refinamento, mas poderia indicar que a nucleacdo do eutético é independente das
dendritas primarias vizinhas (JIAN X. et al, 2006).

Figura 4 - (A) Corpo de prova Nao Vibrado; (B) Corpo de prova Vibrado. Altura de 24 mm.
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Na altura de 24 mm se observa no corpo de prova vibrado o menor valor de
microdureza, o que é consistente quando se observa a microestrutura, pois ligas
que sofrem modificacdo da fase eutética com aspecto fibroso tem sua ductilidade

aumentada, com a consequente reducéo da dureza.
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Figura 5 - (A) Corpo de prova Nao Vibrado; (B) Corpo de prova Vibrado. Altura de 44
mm.

Na altura de 44 mm néo se observa diferenga entre a microestrutura do corpo
de prova vibrado em relagdo ao corpo de prova solidificado estaticamente. As
microestruturas apresentadas nesta altura se apresentam mais grosseiras em relacéo
as demais sec¢des do corpo de prova avaliadas, resultado de uma menor taxa de
solidificagcéo, pois é a regidao de maior médulo de Chvorinov em relagdo as demais
alturas avaliadas.

De acordo Chirita et al. (2009) a vibracdo pode ser benéfica, bem como
prejudicial, dependendo de fatores como nivel de aceleracao (frequéncia e amplitude)
e caracteristicas da liga e do molde utilizados, o que justifica a realizagao de estudos
para que 0os mecanismos envolvidos possam ser esclarecidos.

41 CONCLUSOES

Os resultados obtidos a partir da caracterizagdo com Microdureza Vickers e
Microscopia Otica utilizados para avaliar o efeito da vibragdo mecanica na solidificacdo
da liga de aluminio 356.0 permitem ressaltar os seguintes pontos conclusivos:

As condicbes de vibracdo mecanica utilizadas neste estudo (frequéncia de 60 Hz
e amplitude 0,05 mm) resultaram no decréscimo da microdureza Vickers para todos os
moédulos de Chvorinov avaliados.

Os parametros de vibracéo utilizados neste experimento foram adequados para
promover uma mudanca na morfologia do eutético Al-Si, a qual apresenta forma
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globular e aspecto de rosetas, a altura de 24 mm ou mddulo de Chvorinov de 0,596
cm, foi a que apresentou este comportamento de forma mais pronunciada.
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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
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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

Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 7




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

Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 7



Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 7

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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Todos os Elementos
14000
13000 — Fe Kal
[ " Co Kal
12000 Cu Kol
11000 MNb Lo

ops

10000-]

3000

5000

7000

6000

5000

4000 i

3000—: ) i |

2000

1000—J \ \M_’,j o~

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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CAPITULO 8
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RESUMO: O objetivo deste trabalho é estudar
a transicéo entre os modos de desgaste micro-
abrasivo por “riscamento” e por “rolamento” em
WC-Co P20 e ago-ferramenta M2, em ensaios
“ball-cratering”. Foram utilizadas esferas de
aco-carbono AISI 1010 (cementado) e uma
lama abrasiva preparada com carbeto de silicio
(SiC) e agua destilada. Diferentes valores
de forca normal e distédncia de deslizamento
foram definidos e, durante os experimentos, a
lama abrasiva foi gotejada entre o corpo-de-
prova e a esfera de ensaio. Todas as crateras
de desgaste geradas foram analisadas por
microscopia Optica, com o intuito de verificar os
modos de desgaste micro-abrasivos atuantes
nas superficies das mesmas. Nos corpos-de-
prova de WC-Co P20 foi relatada a agado solo
de desgaste micro-abrasivo por “riscamento” e
desgaste micro-abrasivo “misto”, caracterizado
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FERRAMENTA M2

pela acdo simultanea de desgaste micro-
abrasivo por “riscamento” e desgaste micro-
abrasivo por “rolamento”. Em relacdo aos
corpos-de-prova de acgo-ferramenta M2,
reportou-se, somente, a atuagcdo de desgaste
micro-abrasivo “misto”.

PALAVRAS-CHAVE: Desgaste micro-abrasivo,
desgaste riscamento,
desgaste micro-abrasivo por rolamento.

micro-abrasivo  por

ABSTRACT: The purpose of this research
is to study the grooving abrasion and rolling
abrasion micro-abrasive wear modes transition
in specimen of WC-Co P20 and M2 tool steel
under ball-cratering wear testing. Cemented
AISI 1010 balls and an abrasive slurry prepared
with silicon carbide (SiC) and distilled water
were used. Different values of normal force and
sliding distance were defined and during the
experiments the abrasive slurry was supplied
between the specimen and the ball. All wear
craters were analyzed under optical microscopy
with the aim of to verify the micro-abrasive
wear modes. In the specimen of WC-Co P20
was reported the occurrence of “grooving
abrasion” and “mixed-mode” micro-abrasive
wear, characterized by simultaneous action of
“grooving abrasion” and “rolling abrasion”. In
relation to M2 tool steel, it was observed only
the action of “mixed-mode” micro-abrasive wear.
KEYWORDS: Micro-abrasive wear, grooving
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abrasion, rolling abrasion.

11 INTRODUCAO

De acordo com Trezona et al. (1999), ha dois modos de desgaste micro-abrasivo:
“riscamento” e “rolamento’. Considerando duas superficies em movimento relativo, no
desgaste micro-abrasivo por “riscamento’, as particulas abrasivas estao fixas em uma
das superficies e, consequentemente, possuem somente movimento de translacéo
contra a superficie oposta. No desgaste micro-abrasivo por “rolamento”, as particulas
abrasivas estéo livres para rolar entre as superficies.

Com o equipamento de ensaio de desgaste micro-abrasivo de configuracéo
mecanica “ball-cratering” é possivel estudar o comportamento ao desgaste micro-
abrasivo de materiais metalicos e nao-metalicos, sob condi¢cbes variadas de ensaios.
A Figura 1 (COZZA, 2014a) esquematiza o principio de funcionamento deste tipo de
equipamento, em que a for¢ca normal (N) &€ responsavel pelo contato entre a esfera de
ensaio e o corpo-de-prova; o contato e 0 movimento relativo entre estes dois elementos
geram uma forga tangencial (T) e uma cratera de desgaste sobre o corpo-de-prova.

Pasta abrasiva

Corpo-de-prova sfera

Forca normal = N

Forca tanaencial = T

Figura 1. Principio de operacgéo do equipamento de ensaio de desgaste micro-abrasivo por
esfera rotativa (COZZA, 2014a).

Por meio desse ensaio triboldgico, os trabalhos de Trezona et al. (1999), Adachi
e Hutchings (2003) e Mergler e Huis in ‘t Veld (2003) comprovaram que alteracdes nos
valores de forcanormal, concentracao delamaabrasiva (C), dureza (H), formaetamanho
de particulas abrasivas, além dos materiais da esfera de ensaio e do corpo-de-prova,
podem modificar o modo de desgaste micro-abrasivo atuante. Adicionalmente, durante
a transicao de desgaste micro-abrasivo por “riscamento” para desgaste micro-abrasivo
por “rolamento” (ou, vice-versa), € possivel estabelecer condicbes experimentais em
gue ambos 0s modos de desgaste micro-abrasivo ocorram simultaneamente (COZZA,
2014b, COZZA; RODRIGUES; SCHON, 2015, COZZA; SCHON, 2015).

Observando a presenca e a importancia deste fenébmeno tribolégico, o objetivo
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deste trabalho é estudar a transicéo entre os modos de desgaste micro-abrasivos por
“riscamento” e “rolamento” em WC-Co P20 e aco-ferramenta M2.

2| EQUIPAMENTO DE ENSAIO, MATERIAIS E METODOLOGIA EXPERIMENTAL

2.1 Equipamento de ensaio

Um equipamento para ensaio de desgaste micro-abrasivo por esfera rotativa
(tipo “ball-cratering’) de configuracdo mecanica “esfera-fixa” (Figura 2) foi utilizado nos
experimentos. Nesta configuracdo mecanica, esferas de ensaio com um furo central
foram fixadas ao eixo de ensaio, por meio de uma porca sextavada e uma arruela de
pressao.

Corpo-de-prova
| ———

Figura 2. Equipamento de ensaio de desgaste micro-abrasivo por esfera rotativa fixa utilizado
neste trabalho.

2.2 Materiais

Os corpos-de-prova foram de WC-Co P20 e acgo-ferramenta M2 (temperado e
revenido). Todos possuiam forma de triangulo equilatero, com aresta de 16 mm e
espessura de 3 mm.

Para as analises das microestruturas do WC-Co P20 e do acgo-ferramenta M2,
corpos-de-prova foram embutidos em baquelita, tendo suas superficies preparadas
com lixas graos #220, #320, #400, #600 e pastas diamantadas de granulometrias 6
um, 3 um e 0,25 um. ApGs, o ataque quimico da superficie do WC-Co P20 foi realizado
com MURAKAMI e, para a superficie do ago-ferramenta M2, foi utilizado Nital 3%. A
Figura 3a exibe a microestrutura do WC-Co P20 e, a Figura 3b, a microestrutura do
aco-ferramenta M2.

Foram utilizadas esferas de ensaio de aco AlSI 1010 cementado, de diametro D
= 25,4 mm (17). Os furos de fixagdo foram usinados por processos convencionais de
fabricacao: furacéo e passagem de alargador realizados em um Torno Mecéanico.
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1 Composicao quimica nominal: . 4N Composicao quimica nominal:

’ rd ) c
76% WC > #-0,78-0,88%
6% ] : | - 0,20 - 0,40% Mn
L f 2§ -0,20 - 0,40% Si
0% Co _ o ; ! -3,75-4,50% Cr

i. 14% (TIC +TaC)
1

4-1,60-2,20%V

Figura 3. Microestrutura do (a) WC-Co P20 e do (b) ago-ferramenta M2. Imagens obtidas por
Microscopia Optica.

A pasta abrasiva foi preparada com carbeto de silicio preto — SiC (tamanho
médio de particula de 5 um e formato angular), comercial de grau técnico (IZHEVSKYI;
GENOVA; BRESSIANI; BRESSIANI, 2004), e agua destilada. A Figura 4 (IZHEVSKY];
GENOVA; BRESSIANI; BRESSIANI, 2004) mostra uma Micrografia Eletronica de
Varredura do SiC utilizado.

Figura 4. Imagem obtida por Microscopia Eletronica de Varredura do SiC utilizado (IZHEVSKY];
GENOVA; BRESSIANI; BRESSIANI, 2004).

Para o célculo da dureza do SiC, uma porcao do material foi sinterizada e dez
indentacdes Vickers foram conduzidas sob uma carga de 50 N e tempo de 15 s
(IZHEVSKYI; GENOVA; BRESSIANI; BRESSIANI, 2004). Com estes mesmos valores
de forca e tempo, foram medidas as durezas Vickers dos corpos-de-prova, por meio de
treze indentagdes realizadas na superficie de cada material; em seguida, descartando-
se o valor de dureza obtido na primeira endentacdo, a dureza de cada material foi
determinada pela média aritmética dos dez valores mais préximos entre si. A dureza
das esferas de aco AISI 1010 cementado foi obtida junto & empresa “SO ESFERAS
— Comércio de Esferas Ltda.” — empresa fornecedora das mesmas, correspondente
a dureza na superficie da mesma. A Tabela 1 retune os valores das durezas destes
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materiais.

Material Dureza — [HV]
WC-Co P20 1193
Corpo-de-prova
Aco-ferramenta M2 652
Esfera de ensaio Aco AISI 1010 — cementado 856
Particulas abrasivas SiC — carbeto de silicio 1937

Tabela 1. Dureza dos materiais utilizados nos ensaios.

2.3 Metodologia Experimental

A Tabela 2 apresenta as condi¢cOes estabelecidas para os ensaios.

Condicao de ensaio 1 2
Forca normal — N [N] 1,25 5
Concentracao da lama abrasiva — C [em volume] 25% SiC + 75% agua destilada
Rotacédo da esfera de ensaio — n [rpm] 15
Tempo de ensaio — t[min] 5
Distancia de deslizamento — S [m] 6

Tabela 2. Valores dos parametros de ensaio estabelecidos para os experimentos.

1,25 N e N2 =
25% SiC + 75%
de agua destilada (em volume). A rotacdo da esfera de ensaio foi n = 15 rpm

Dois valores de forca normal foram estabelecidos, N1

5 N, junto a um valor de concentracédo de lama abrasiva: C

e o0 tempo de ensaio ficou definido em t = 5 min, resultando em um valor de
distancia de deslizamento (S) entre a esfera de ensaio e o corpo-de-prova de
S=6m.

Todos os ensaios foram conduzidos sem paradas intermediarias e a lama abrasiva
foi, continuamente, gotejada entre a esfera de ensaio e o0 corpo-de-prova.

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

Todos os ensaios conduzidos nos corpos-de-prova de aco-ferramenta M2
resultaram em desgaste micro-abrasivo “misto” (atuacdo conjunta de desgaste
micro-abrasivo por “riscamento” com desgaste micro-abrasivo por “rolamento”).
Em relacdo aos corpos-de-prova de WC-Co P20, para a menor forca normal,
N1 = 1,25 N, foi observada a atuacéo do “modo misto” de desgaste micro-abrasivo,
enquanto que para a forca normal de maior magnitude, N2 = 5 N, foi reportada a
atuacéo solo de desgaste micro-abrasivo por “riscamento”. Nos casos de atuacao de
desgaste micro-abrasivo “misto”, no centro da cratera de desgaste houve a ocorréncia
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de desgaste micro-abrasivo por “riscamento” e, nas bordas, desgaste micro-
abrasivo por “rolamento” (Figura 5); Adachi e Hutchings (2003) observaram o mesmo
comportamento em corpos-de-prova de PMMA.

Atuacdo de desgaste micro-
abrasivo por “rolamento” na
periferia da calota.

Atuacado de desgaste micro-
abrasivo por “riscamento” no
centro da calota.

Figura 5. Ac&o de desgaste micro-abrasivo por “riscamento” (centro) e desgaste micro-abrasivo
por “rolamento” (extremidades) na calota, para a forca normal N1 = 1,25 N - WC-Co P20.

Trezona et al. (1999) mencionam que, para elevadas forgcas normais (N = 5 N)
e baixas concentra¢des de lama abrasiva, ha o dominio de desgaste micro-abrasivo
por “riscamento”, enquanto que, para elevadas concentracbes de lama abrasiva (C
> 25% material abrasivo em volume) e baixas forcas normais, ha o predominio de
desgaste abrasivo por “rolamento”. Neste trabalho, foi observado um comportamento
similar: para a menor forga normal (N, = 1,25 N), houve a ocorréncia de desgaste
micro-abrasivo “misto” em ambos os materiais de corpos-de-prova e para a maior
forca normal (N, = 5 N) foi observado a atuagdo de desgaste micro-abrasivo por
“riscamento” no corpo-de-prova de WC-Co P20.

Os resultados deste trabalho foram superpostos na Figura 6, que reproduz
um abaco originalmente publicado por Adachi e Hutchings (2003), e conduz a uma
previsibilidade referente as acées dos modos de desgaste micro-abrasivo, considerando
os parametros utilizados na Equacgéo (A) (ADACHI; HUTCHINGS, 2003, HUTCHINGS,
1992). Em tal equacéo, a Severidade de Contato (Sc) é funcéo das durezas (H) dos
materiais da esfera e do corpo-de-prova, raio da esfera (R), Coeficiente de Poisson
(n) dos materiais da esfera e do corpo-de-prova, Mddulo de Young (E) dos materiais
da esfera e do corpo-de-prova, tamanho médio das particulas abrasivas (DP) e fracao
volumétrica de particulas abrasivas na concentracéo de lama abrasiva (J).
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Fig. 6. Grafico representando as atua¢des de desgaste micro-abrasivo por “riscamento” e
desgaste micro-abrasivo “misto” observados nas calotas geradas nesta pesquisa. Abaco
extraido do trabalho de Adachi e Hutchings (2003).
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Nota-se que os resultados obtidos nesta pesquisa estdo em concordancia
qualitativa com os trabalhos apresentados por Trezona et al. (1999) e Adachi e
Hutchings (2003), em relacdo as atuagdes e transicao entre os modos de desgaste
micro-abrasivo.

41 CONCLUSOES

Sob concordancia qualitativa com os resultados publicados por Adachi e Hutchings
(2003), a forca normal apresentou significativa influéncia sobre a transicao entre os
modos de desgaste micro-abrasivo. Sob relativa baixa forga normal, foi reportado a
ocorréncia do “modo-misto” de desgaste micro-abrasivo e, sob a for¢ca normal de maior
valor, caracterizou-se o desgaste micro-abrasivo por “riscamento”.
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CAPITULO 9
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RESUMO: O aco ABNT 1045 apresenta uma
ampla aplicabilidade devido ao seu baixo
custo e boa resisténcia mecéanica. Pode
ser aplicado na industria mecénica para a
fabricacdo de elementos de méaquinas como
eixos, engrenagens, parafusos, porcas e
pregos. Para este material adquirir melhor
resisténcia mecanica € necessario submete-
lo a tratamentos térmicos, sendo os mais
utilizados: témpera e revenimento. O objetivo
deste trabalho é analisar a resisténcia
mecanica adquirida pelo aco ABNT 1045 apos
tratamentos térmicos através de testes de
dureza e metalografia para verificar as fases
presentes antes e ap6s os tratamentos. Para
isso trés amostras do material foram obtidas a
partir de um tarugo, nas quais, uma amostra se
manteve sem tratamento térmico, sendo esta a
amostra de referéncia, e outras duas amostras
submetidas a tratamentos térmicos. Dentre as
amostras tratadas, uma foi submetida apenas
ao tratamento de témpera e a outra témpera
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e revenimento. ApOs os tratamentos térmicos
todas as amostras foram analisadas através de
metalografia, sendo para isso, embutidas em
baquelite, lixadas e polidas, etapas necessarias
para a analise. Em seguida as amostras foram
submetidas a teste de dureza. Os resultados
obtidos foram os esperados para os tratamentos
citados, sendo possivel observar, através
das metalografias, as fases ferrita, perlita e
martensita, além da mudanca na resisténcia
mecanica comprovada pelos testes de dureza.
PALAVRAS-CHAVE: aco 1045, dureza,
tratamento térmico

ABTRACT: ABNT 1045 steel
applicability due to its low cost and good
mechanical resistance. It can be applied in
the mechanical industry for the manufacture of

has a wide

elements of machines like axles, gears, screws,
nuts and nails. For this material to acquire better
mechanical resistance it is necessary to subject
it to thermal treatments, being the most used:
tempering and tempering. The objective of this
work is to analyze the mechanical strength
acquired by ABNT 1045 steel after thermal
treatments through hardness and metallography
tests to verify the phases present before and
after the treatments. For this, three samples
of the material were obtained from a billet,
in which, one sample was kept without heat
treatment, being this the reference sample, and
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other two samples submitted to thermal treatments. Among the treated samples, one
was submitted only to the tempering treatment and the other tempering and tempering.
After the thermal treatments all the samples were analyzed through metallography,
being for this, embedded in bakelite, sanded and polished, necessary steps for the
analysis. The samples were then subjected to a hardness test. The results obtained
were the expected ones for the mentioned treatments, being possible to observe,
through the metallographies, the phases ferrite, perlite and martensite, in addition to
the change in the mechanical resistance proven by the hardness tests.

KEYWORDS: 1045 steel, hardness, heat treatment

11 INTRODUCAO

O aco ABNT 1045 apresenta uma ampla aplicabilidade, sendo considerado de
baixo custo e boa resisténcia mecénica, apresentando cerca de 0,45% de carbono.
Pode ser aplicado na industria mecanica, para a fabricacdo de bracadeiras, cilindros,
eixos, engrenagens, hastes de amortecedor, parafusos, porcas e pregos. Mesmo com
uma boa resisténcia mecanica, o aco ABNT 1045 é submetido a diversos tipos de
tratamentos térmicos, como, por exemplo, témpera e revenimento, com o intuito de
melhorar suas propriedades mecéanicas (GROOVER, 2014; CHIAVERINI, 1986).

Atémpera consiste em submeter o material a elevadas temperaturas, seguido de
um brusco resfriadas em agua ou 6leo, aumentando, assim, aresisténcia e possibilitando
avida longa das pecas. Entretanto, apés a témpera, o material passa a apresentar uma
grande quantidade de tensodes internas, deixando a peca fragil, logo, impossibilitando o
uso da mesma. Para resolver isso é realizado o revenimento, onde a peca é aquecida
novamente até determinada temperatura e depois resfriada em temperatura ambiente,
removendo as tensdes internas CALLISTER, 2008; CHIAVERINI, 1986).

Para conferir a mudanca nas propriedades mecanicas do material, analises,
como ensaio de dureza e metalografia, sdo realizados no mesmo. Neste trabalho,
descrevemos o procedimento de témpera e revenimento realizado em uma amostra
de aco ABNT 1045, bem como a constatacao, por observagéo da microestrutura, das
fases martensita, ferrita e perlita. Além de comprovarmos os efeitos destes tratamentos
térmicos na mudanca da dureza do material.

1.1 Ago 1045

O aco ABNT 1045 é um aco hipoeutetdide com baixa temperabilidade, ou seja,
baixa penetracdo de fase martensitica em sua secao transversal. Segundo a NBR
172/2000 € classificado como ago para constru¢do mecénica, tendo aplicacao em eixos
em geral, engrenagens, pinos parafusos, pincas, bracadeiras, etc. No entanto, mesmo
possuindo uma boa relagdo entre resisténcia mecéanica e custo operacional, este aco
necessita de determinados tratamentos térmicos para obter melhor propriedades

Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 9




mecéanicas.

1.2 Tratamentos Térmicos

O uso de matérias metalicos exige que estes atendam a determinados requisitos,
como suportar de forma satisfatdria as condicoes de servigos submetidas. Os processos
de producéo nem sempre conseguem fornecer as condicbes desejadas ao material,
podendo gerar, por exemplo, tesdes internas e estruturas cristalinas nao desejadas
(CHIAVERINI, 1986).

Para atenderem as condi¢cOes desejadas estes materiais precisam ser submetidos
a tratamentos térmicos ou tratamentos termoquimicos. Os tratamentos térmicos sao
um conjunto de operagdes que envolvem: aquecimento e resfriamento subsequente,
sob condicdes controladas de temperatura, tempo, ambiente de aquecimento e
velocidade de esfriamento. Na Figura 1 vemos alguns beneficios obtidos através dos
tratamentos térmicos.

= Beneficios dos Tratamentos Térmicos

¢ Remog¢ado de tensdes internas;
Melhora da ductilidade;

Melhora da usinabilidade;
Aumento ou diminui¢do da dureza;
Melhora da resisténcia ao desgaste;
Melhora da resisténcia a corrosao;
Aumento da resisténcia mecanica;
Melhora da resisténcia ao calor;
Melhora na propriedade de corte.

Figura 1 - Exemplos de beneficio obtidos por tratamentos térmicos

Fonte: Adaptado de CHIAVERINI (1986)

z

E comum verificar que, a melhora de uma ou mais propriedades mediante um
determinado tratamento térmico é obtida com o prejuizo de outra. Como exemplo
podemos citar 0 a¢o, que na busca por um aumento na resisténcia mecénica e na
dureza, acaba obtendo uma diminuicdo em sua ductilidade. Logo é necessario aplicar
outro tratamento térmico para obter melhores propriedades mecéanicas (CHIAVERINI,
1986).

1.2.1 Tratamentos Térmicos mais comuns

Podemos citar os seguintes tratamentos: recozimento, normalizacéo, témpera,
revenimento, coalescimento, endurecimento por precipitacao, etc. A execugao desses
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tratamentos requer o conhecimento dos diagramas de equilibrio das ligas metalicas
tratadas, e no caso particular de agos o estudo do efeito da velocidade de resfriamento
sobre as transformacdes estruturais. Para este trabalho iremos focar na témpera e
revenimento.

1.2.1.1 - Témpera

Para as ligas ferro-carbono, como os acos, este é o tratamento mais importante,
e tem como finalidade obter uma estrutura martensitica, principalmente para os
que serao utilizados em constru¢cdes mecéanicas (CHIAVERINI, 1986). O tratamento
consiste em um resfriamento brusco, sendo, geralmente, a peca mergulhada em meio
liquido depois de aquecida adequadamente. Esse resfriamento brusco resulta em
modificagdes estruturais muito intensas, gerando aumento na dureza, resisténcia ao
desgaste, resisténcia a tracdo tendo, em contrapartida, uma diminuicdo consideravel
da ductilidade e o surgem tensOes internas de altos valores. A correcdo dessas
propriedades indesejadas pode ser realizada pelo revenimento (CHIAVERINI, 1986).

1.2.1.2 - Revenimento

Tratamento realizado logo apés a tempera, abaixo da temperatura de zona critica
da liga. Visa corrigir os excessos de témpera como: aliviar ou remover tensées internas,
corrigir a excessiva dureza e fragilidade do material, aumentar a maleabilidade e a
resisténcia ao choque. Essas modificagdes ocorrem nas faixas de aquecimento da
martensita (CHIAVERINI, 1986).

1.2.2 Curva de Transformacao Tempo-Temperatura

A natureza da transformacao martensitica, obtida a partir da témpera, pode ser
bem mais entendida usando a curva de transformacao tempo-temperatura (curva TTT).
Como exemplo, temos na Figura 2 uma liga com composi¢ao de 0,8% de carbono. A
curva é diferente para outras composicoes (CHIAVERINI, 1986). Podemos observar
como a taxa de resfriamento afeta a transformacéo da austenita nas vérias possiveis
fases. Estas fases podem ser dividas em: (1) formas alternativas de ferrita e cementita
e (2) martensita.
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Figura 2 - Diagrama TTT de um ago com 0,8% de Carbono
Fonte: CHAWLA (2009)

A curva é interpretada iniciando do tempo zero e na zona austenitico (acima da
linha A,) seguindo para baixo e para a direita ao longo da trajetoria (linha tracejada
com flecha) que representa como o metal é resfriado. A transformacao da martensita
comega em uma certa temperatura M_ e termina abaixo de M..

A dureza extrema da martensita resulta da deformacéo da rede cristalina gerada
pelo rapido resfriamento, onde os atomos de carbono ficam presos na estrutura TCC,
criando assim barreiras aos movimentos das discordancias ocorridas na rede cristalina.
Na Figura 3 podemos observar o efeito das transformac¢des martensitica na dureza de
acos com crescentes teores de carbono, no qual a martensita foi temperada e a perlita
recozida.
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Figura 3 - Efeito das transformacdes martensitica na dureza de acos com crescentes teores de
carbono

Fonte: CHAWLA (2009)

Apos o tratamento de témpera, no qual € obtido a fase martensita, 0 ago precisa
passar pelo tratamento térmico de revenimento, como citado anteriormente, para
reduzir a fragilidade, aumentar a ductilidade e sua tenacidade. Esse tratamento envolve
0 aquecimento e encharque em temperatura inferior de austenitizagcado por cerca de
uma hora, seguido de resfriamento lento, resultando na precipitacdo de particulas
muitos finas de carbetos da solucdo solida de ferro e carbono da martensitica, e
assim, gradualmente transforma a estrutura cristalina de TCC para CCC, sendo agora
denominada martensita revenida. Como resultado temos uma pequena reducéo da
resisténcia e da dureza, acompanhada do aumento da ductilidade e tenacidade do
material.

Na figura 4 temos as trés etapas do tratamento de acos para produzir martensita
revenida, no temos dois ciclos de aquecimento e resfriamento; o primeiro ciclo produz
martensita, e o segundo para revenir a martensita. Na figura 05 mostra o efeito do
revenimento sobre a dureza para o ago 1045.
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Figura 5 - Efeito do revenimento sobre a dureza para o ago 1045

Fonte: CHIAVERINI (1986)

2| MATERIAIS E METODOLOGIA

Temperatura °F

Etapas do tratamento de acos para produzir martensita revenida

O material utilizado foi fornecido em forma de tarugo, pelo Laboratério de
usinagem, localizado no CT (Centro de Tecnologia) da Universidade Federal do Piaui
(UFPI), sendo identificado como um ac¢o carbono ABNT 1045.

Foram obtidas 3 amostras (amostra 1, amostra 2 e amostra 3). A amostra 1

nao sofreu tratamento afim de ser a amostra de referéncia. As amostras 2 e 3 foram

submetidas, respectivamente, aos tratamentos de témpera e, tempera e revenimento.

Apos o tratamento térmico foi realizado a metalografia das trés pecas com o objetivo

de observar as fases presentes nas amostras tratadas e a amostra de referéncia.

Ciéncia e Engenharia de Materiais 2

Capitulo 9




Para isso foi necessario realizar o lixamento, polimento, ataque quimico e, enfim, a
metalografia. Por ultimo foi realizado os ensaios de dureza: Brinell, Rockwell e Vickers,
com o objetivo de identificar a influéncia do tratamento térmico na dureza das amostras.

2.1 Procedimento Experimental

2.1.1 Corte

Foi utilizado uma serra metalografica com discos abrasivos intensamente
refrigerados (para evitar deformacdes devido ao aquecimento), obtendo assim as 3
amostras (amostra 1, amostra 2 e amostra 3).

2.1.2 Tratamentos Térmicos

As amostras 2 e 3 foram submetidas, respectivamente, aos tratamentos de
témpera e, tempera e revenimento. As condicbes de tratamentos podemos observar
na Tabela 1 abaixo.

Amostra Tratamento
Amostra 1 « Sem tratamento
+ Aquecida até 900°C no forno mufla durante 1 hora

+ ApOs atingir a temperatura de 900°C (acima da tem-
Amostra 2 peratura critica) a peca foi retirada do forno e inserida
imediatamente em um recipiente com agua, sofrendo
uma queda brusca de temperatura (témpera).

+ Aquecida até a temperatura de 900°C no forno mufla
durante 1 hora

* Apds atingir a temperatura de 900°C (acima da tem-

peratura critica) a peca foi retirada e inserida imedia-
Amostra 3 tamente em um recipiente com agua, sofrendo uma
gueda brusca de temperatura, (t€mpera).

+ ApGs ser resfriada, a peca foi colocada novamente
no forno e aquecida até 500°C, sendo resfriada den-
tro do forno.

Tabela 1 — Condi¢des de tratamentos térmicos das amostras
Fonte: Autoria propria (2018)

2.1.3 Metalografia

Apos o tratamento térmico foi realizado a metalografia das trés pecas com o
objetivo de observar as fases presentes nas amostras tratadas e a amostra de
referéncia. Para isso foi necessario realizar o embutimento das amostras, lixamento,
polimento, ataque quimico e, enfim, a metalografia.
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Para o embutimento foi utilizado uma prensa de embutimento, modelo PRE 30Mi,
da marca AROTEC, sob as condi¢cdes de i) pressédo: 150 kgf/cm?; ii) temperatura:
150°C e iii) tempo: 5 minutos.

O lixamento foi realizado utilizando lixas de 220, 400, 600 e 1200 Mash, com o
objetivo de eliminar riscos e marcas mais profundas, melhorando assim a visualizagéo
da superficie das amostras. Com o objetivo de deixar a superficie espelhada, foi
realizado em seguida o polimento utilizando pasta de diamante numero 3, seguido de
pasta de diamante namero 2.

Para o ataque quimico foi utilizado uma solucéao de Nital 4%, sendo em seguida
a peca secada e submetida a microscopia 6ptica com uma digital embutida, localizado
no laboratério de metalografia e ensaios mecénicos, localizado no CT (centro de
tecnologia) da Universidade Federal do Piaui, com o intuito de observar a superficie
das pecas, e obter a micrografia das mesmas.

Por ultimo foi realizado os ensaios de dureza: Brinell, Rockwell e Vickers, com o
objetivo de identificar a influéncia do tratamento térmico na dureza das amostras.

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Metalografias

Nas Figuras 6, 7 e 8 teremos, respectivamente, as microscopias 6ticas obtidas
através da metalografia das amostras 1, 2 e 3. Podemos observar uma clara mudanca
na estrutura do aco utilizado.

Na Figura 6 temos a microscopia Otica da amostra 1 (referéncia), ampliada,
respectivamente, em 400 e 800x. Podemos observar a fase ferrita (parte clara) e graos

’

de perlita (parte escura).

%j)' = A

'
-~

»

s

Figura 6 - Microscopia 6tica da amostra 1 ampliada, respectivamente, em 400 e 800x
Fonte: Autoria propria (2016)

Na figura 7 temos a amostras 2, onde ocorreu a témpera em agua. E possivel
observar graos com formatos de agulhas, caracteristicas da martensita. O surgimento
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deste tipo de grao € devido a sua estrutura cristalina tetragonal de corpo centrado
(TCC) no qual, podemos dizer, que se trata de uma rede ferrita (cubica de corpo
centrado — CCC) distorcido por atomos de carbonos aprisionados devido a altissima
velocidade de formacao.

Figura 7 - Microscopia 6tica da amostra 2 ampliada, respectivamente, em 400 e 800x
Fonte: Autoria propria (2016)

Na Figura 8, podemos observar a amostra 3, na qual passou por témpera seguida
de revenimento. E possivel verificar a fase martensita revenida, na qual apresenta
poucas tensdes devido o revenimento, nota-se também uma trinca devido a baixa taxa
de aquecimento e alta velocidade de resfriamento, impossibilitando a recristalizacéo
dos gréaos, ocasionando a trinca.

Figura 8 - Microscopia 6tica da amostra 3 ampliada, respectivamente, em 400 e 800x

Fonte: Autoria propria (2016)

3.2 Ensaios De Dureza

Para fins de didatica, foram realizados os ensaios de dureza do tipo: Brinell,
Rockwell e Vickers. Nas Figuras 9, 10 e 11 foram plotadas as médias das medidas
obtidas durante os ensaios. Devido aos tratamentos térmicos realizados é de se
esperar que a amostra de referéncia (amostra 1) apresente a menor dureza, a amostra
temperada (amostra 2) a maior dureza, e a amostra revenida (amostra 3) uma dureza
intermediaria as anteriores.
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Na Figura 9 temos os valores obtidos através do ensaio de dureza Brinell. Aamostra
1 (referéncia — sem tratamento) apresenta um valor médio de 246,71 HB, estando
dentro do intervalo esperado para este tipo de aco (entre 185 — 245 HB). Podemos
observar um aumento na dureza de aproximadamente 2,6x no aco quando submetido
a témpera (amostra 2) e uma diminuicdo da dureza quando ocorre o tratamento de
revenimento (amostra 3), conforme esperado pela natureza dos tratamentos térmicos
utilizados.

B Amostra 1
B Amostra 2
Amostra 3

700 -
638,34

600

200 7 460,45
400 -

300

Dureza Brinell

200

100

Amostras

Figura 9 — Valores médios das durezas Brinell
Fonte: Autoria propria (2018)

Na Figura 10 temos os valores médios obtidos pelo ensaio de dureza Rockwell.
Observamos que, como esperado, a amostra 1 (referencia) € a que possui 0 menor
valor de dureza (19,85 HR), seguido de um aumento consideravel da mesma devido
a témpera (56,47), obtendo através do revenimento uma diminuicdo da dureza,
conforme visto na amostra 3, com 42,15 HR. Conforme visto na figura 3, valor obtido
pela témpera era esperado para um a¢o com 0,45%C.
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Figura 10 — Valores médios das durezas Rockwell
Fonte: Autoria propria (2018)

Na Figura 11 temos os valores médios obtidos pelo ensaio de dureza Vickers.
Podemos observar os mesmos fatos citados anteriormente, no qual a amostra 1
apresenta a menor dureza (192,58 HV), seguido da maior dureza devido a témpera
(714,5 HV) e de uma diminuicdo da mesma devido ao revenimento (496,5 HV).

800 4 I Amostra 1
] 714.5 I Amostra 2
700 - : Amostra 3
v 600
4965

Dureza Vicker
%] (9] I (4]
[ ] [ ] (=] [ ]
(=] [w=] [ ] (=]
1 1 1 1

100 H

Amostras

Figura 11 — Valores médios das durezas Vickers
Fonte: Autoria prépria (2018)

41 CONCLUSAO

Foi possivel perceber a mudanca e o aparecimento de fases esperadas nas
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amostras por meio das microscopias opticas, pelo uso da metalografia, possibilitando,
assim, aidentificacéo de cada uma das fases. Na amostra 3 foi observado surgimento de
trinca, possivelmente devido ao lento aquecimento e o rapido resfriamento da amostra,
demostrando que, ao resfriar a peca na agua, tensbes sao criadas, favorecendo
trincas no material utilizado. Através dos ensaios de dureza foi possivel comprovado a
mudanca de dureza no aco devido aos tratamentos térmicos utilizados, mostrando que
as propriedades mecéanicas também séo influenciadas pelos tratamentos térmicos.
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CAPITULO 10

ANALISE DA INFLLJENCIA DA PERDA DE RIGIDEZ
SOBRE AS FREQUENCIAS NATURAIS DE PLACAS

Pietro Olegario da Silva
Centro Universitario de Itajuba — Fepi

Itajubd — Minas Gerais
Adriana Amaro Diacenco
Centro Universitario de Itajuba — Fepi

Itajubd — Minas Gerais

RESUMO: Este trabalho trata-se da descricao
do comportamento mecanico de placas
constituidas de aluminio danificadas. Nesse
sentido, o dano sera definido como uma
reducao de rigidez, analisando a sua influéncia
nas funcdes de resposta em frequéncia. Para
tanto, serd utilizada a Teoria da deformacéo
Cisalhante de Primeira Ordem (FSDT)
combinada com o Método dos Elementos
Finitos (MEF) e implementado em ambiente de
programacao MatLab®, com isto, &€ possivel
obter as caracteristicas de resposta da placa
(frequéncias naturais e funcdes de resposta em
frequéncia) sem a consideragao do dano, isto
€, 0 estado inicial da placa. O estado danificado
é obtido efetuando-se uma reducéo de rigidez
em determinados elementos finitos da malha
discretizada e, de acordo com isto, sera possivel
analisar as alteracbes das caracteristicas de
resposta desta placa para diferentes valores da
reducéo da rigidez.

PALAVRAS-CHAVE:

perda de rigidez,
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DE ALUMINIO

frequéncias naturais, elementos finitos, placas
de aluminio.

ABSTRACT: This paperitis aboutthe description
of the mechanical behavior of plates made of
aluminum damaged. In this sense, the damage
will be defined as a reduction of stiffness,
analyzing their influence on the frequency
response functions. Therefore, will be used the
Shear Deformation Theory of the First Order
combined with the Finite Element Method and
implemented on a programming environment
called MatLab®, with this, it is possible to get
the response characteristics of the plate (natural
frequencies and frequency response functions)
without consider the damage, which is the initial
state of plate. The damaged state is obtained
by performing a reduction of rigidity in certain
finite elements of the discretized mesh and,
accordingly to this, will be possible to analyze
the changes in the response characteristics
of the plate for different amounts of reduced
stiffness.

KEYWORDS: loss of
frequency, finite element, aluminum plates.

stiffness, natural
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11 INTRODUCAO

Na industria automobilistica, os componentes de aluminio representam, em
média, 8,6% do peso total dos veiculos. Na industria aeronautica, cerca de 70% da
estrutura dos avides é composta de aluminio (VILLALVA BRAGA, 2011).

Hoje, os Estados Unidos e o Canada sao os maiores produtores de aluminio
do mundo. Porem ambos ndo possuem jazidas de bauxita em seus territorios, sendo
dependentes da importacéo. A terceira maior reserva do minério no mundo, esta
localizada no Brasil na regidao amazénica, perdendo apenas para Australia e Guiné.
Além da Amazébnia, o aluminio pode ser encontrado do sudeste do Brasil, na regido de
Pocos de Caldas (MG) e Cataguases (MG). A bauxita € o minério mais importante para
a producao de aluminio, contendo de 35% a 55% de 6xido de aluminio (CHIAVERINI,
1986).

O aluminio foi desenvolvido por Heroult, na Franga, e por Hall, nos EUA, em
1886, desde entdo, o aluminio esta cada vez mais, ganhando aplicacbes diversas por
apresentar caracteristicas de leveza, trabalhabilidade, elevada resisténcia mecéanica
e corroséo. A economia relacionada ao custo de manuteng¢édo para a qual o aluminio
apresenta, sdo de grandes vantagens devido a sua grande resisténcia a corrosao,
fazendo deste um material adequado para ambientes corrosivos. Com isto, resulta
a importancia de ser estudado em termos de analises estaticas e dindmicas deste
material (DIACENCO, 2010).

Estruturas de avides, como sdo submetidas a carga variaveis e ciclicas por tempo
prolongados, sofrem com problemas de fadiga. Como se sabe, a fratura por fadiga
inicia-se na superficie do material sob tensdes de tracao, portanto, esforcos no sentido
de minimizar as tensdes de tracédo na superficie sdo essenciais.

Antigamente ndo haviam técnicas avancadas para prever o comportamento de
um produto, entdo era usada a técnica de tentativa e erro sendo muito custosa. Hoje
em dia com a atencdo redobrada na economia, estudasse todos os dias melhores
caminhos para a reducdo de custo. E ai que entra o Método de Elementos Finitos
(MEF) como uma ferramenta poderosa, que consegue obter resultados importantes
na prevencao de possiveis falhas no comportamento de um produto a ser projetado.

O Método dos Elementos Finitos (MEF) para analise estrutural foi reconhecido
internacionalmente a partir de meados dos anos cinquenta do século XX devido aos
trabalhos de um grupo de engenheiros da Boeing liderado pelo professor Ray W.
Clough, e do professor John Argyris que atuava no Imperial College em Londres (VAZ,
2011).

Acombinacao do método de elementos finitos com a teoria analitica, implementada
em ambiente de programacao MatLab®, da a possibilidade de obter as caracteristicas
de resposta de uma determinada placa de aluminio (frequéncias naturais). Existem
diversas teorias analiticas utilizadas no estudo de placas e cascas a saber: A Teoria
Classica dos Laminados (CLT), baseia-se nas hipdteses cinematicas de Kirchhoff

Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 10




empregadas no estudo de placas e de Kirchhoff-Love utilizadas no estudo de cascas.
Outra teoria € a Teoria da Deformacgéao Cisalhante de Primeira Ordem (FSDT), baseia-
se nas hipbteses assumidas pela Teoria das Placas de Mindlin-Reissner. E por fim
a Teoria da Deformacédo Cisalhante de Ordem Superior (HSDT), que é uma teoria
melhor elaborada ja que as teorias CLT e FSDT nédo séo apropriadas para previsao
do comportamento estatico e dindmico de estruturas laminadas em determinadas
circunstancias (DIACENCO, 2010).

Um importante tema para a integridade estrutural &€ a avaliacdo do dano em
estruturas e, nesse sentido, modelos numéricos que modelem o comportamento
mecanico do material na presenca de alguma alteracdo na estrutura apresentam
bastante significancia. Dano pode estar associado a falhas em componentes estruturais
gue podem surgir ao longo davida utilda peca e, estdo geralmente associados a diversos
fatores variando desde alteragcdes dependentes de fatores ambientais a solicitagbes
as quais estao submetidas. O dano pode ser modelado como sendo uma reducgéo de
rigidez e, entdo, pode se comparar os dois estados: o estado inicial (desconsiderando
a reducéo de rigidez) e o estado danificado (considerando a reducéao de rigidez). Neste
trabalho, o dano sera modelado como sendo uma variagdo no modulo de elasticidade
0 que acarretara uma alteracdo na matriz de rigidez global.

Sera utilizado neste trabalho devido ao baixo custo computacional a teoria FSDT,
combinada com o MEF, aplicados em uma placa de aluminio (2024-T3 placas de ligas
de aluminio) de utilizagdo aeronautica e, sera verificado a influéncia da redugédo da
rigidez sobre as fungbes de resposta em frequéncia desta placa.

2| TEORIA FSDT ASSOCIADA AO MEF

ATeoria FSDT pertence a uma classe de teorias denominada Teoria das Camadas
Equivalente Unica, também chamada de Teoria da Camada Equivalente Simples, as
quais sao baseadas na técnica de separacao de varidveis para descrever 0 campo
de deslocamentos mecéanicos, onde 0 numero de graus de liberdade independe do
nuamero de camadas da estrutura (REDDY, 1997).

Os campos de deslocamentos da FSDT, proposto por Reddy (1997), é expresso
conforme a equacao (A):

u(x,y,z,t) = u (x,y,t) + zg_(x,yt)
v(X,y,Z,1) = v, (x,y,t) + ZL|Jy(x,y,t) (A)
w(x,y,z,t) = w (x,y,1)

sendo Y, e Y as rotacdes dos segmentos normais a superficie de referéncia em
torno dos eixos y e x respectivamente.
A equacéo (A) pode ser reescrita matricialmente como mostrado na equacéo (B).
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u(x,y,z,t) = Az)u(x,y.1) (B)

Na equacéao (B) pode ser reescrita conforme a equacdes (Ca, Cb, Cc).

U(x,y,z,r):[u X, V.20 VX, ),2,0 W X, p,2,1 ]T Ga)

0
1
0

- o O
S S M
o N O

1
A(z)=|0
0

(Cb)

r
”(L L r) = [”o (0.2:8) Vo (0, 3:1) Wy (x.3.7) W, (x..1) Yy (x> r)] (Cc)

Da Teoria da Elasticidade Linear tem-se que as deformacdes mecéanicas séao
definidas em termos de formas diferenciais dos deslocamentos mecanicos, tal qual
mostra a equacéao (D).

g\’_\'_ » gn'__’ &, = 4 yr\'__ ~L?
Y ox 7 oy T oz "7 oy ox

ou ov ow ou ov ou ow ov  ow
oo SO v, S e, SOV (p)
0z dy ' 0Oz Oy

Substituindo cada linha da equacao (A) nas equacdes (D) e, considerando
separadamente as deformag¢des de membrana e cisalhamento, tém-se as equacoes

(E) e (F).

Eb(x! V2, t) = [Dbﬂ + z-Dbl]u(x! Y t) = Db(z)u(x'y! t) (E)
&(x,¥,2,t) = [Dsolu(x,y,t) = Ds(2)u(x,y, t) (F)

As matrizes D.(i = 0, ..., 2) séo formadas por operadores diferenciais, conforme
mostrado nas matrizes das equacgodes (Ga, Gb).

[ 0 0
Ax 0 0 z 9L 0

oo %yo 0 z.%y

0 0 0 0 0
0 0 0 0
Ay /S A} = T
- - (Ga)
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JDzoo%xlo

00%},01

(Gb)

31 O ELEMENTO SERENDIPITY

O elemento finito do tipo Serendipity consiste em um elemento retangular de
placa plana que apresenta 8 (oito) pontos nodais (Figura 1).

T n T y
761.1) 86(0,1) B(xs,y6)

, < 5(1,1) T(x7,y7) o 5(xs,ys)
8(-1,0) 4(1,0) ""i 8(xa,ya)o l 4(xa,y4) >
1(-1,-1)} ° 53(1,-1) 1(x1,y1) o 4 3(x3,y3)

2(0,-1) 2(x2,y2)
(A) (B)

Figura 1 - Forma retangular do elemento empregado na formulacao por elementos finitos (a)
coordenadas locais (b) coordenadas globais.

Existem relacOes entre as coordenadas globais e locais, deste elemento, das
pelas equacdes (Ha) e (Hb).
_ 2x—x —x,

Xg — Ay (Ha)

£

1
x= E[é(xa — Xy )+ xy + xg]
(Hb)

_2y—¥s— ¥,
Ys — Va2

n
(la)

1
Y =_[??(y-ﬁ _.}’1}"' Vs +.}’1]
2 (Ib)

A matriz quadrada da equacéo (J) é a matriz jacobiana que relaciona a derivada
das funcdes de forma (equacdes Ha, Hb, la e Ib) com relacdo as coordenadas globais
com a derivada das func¢des de forma com relacdo as coordenadas locais é expressa
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por:

@
EY: zl[(xa—xﬂ 0 }
E 2 0 {yﬁ_.}’i}
| én  &n o

por:

As funcdes de forma, que relaciona os deslocamentos em um ponto qualquer
com os deslocamentos nos pontos nodais sao expressas por:

NG == (=51 =1+ & +7)
No(Em) =2 (1= X1+ X1 -n)
NG ==+ EX1-EX1-E+7)
N,(&.n) = %(1 +S)1+m)1-1n)
No(Eam) == 1+ HU+n)1=E +1)
No(Em) = (1= E)1+£)1+7)
N, (G == =41+ E -1

1
N (E.1) =5(1—§)(1+n)(1—n)
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A escolha do elemento finito do tipo Serendipity se justifica devido ao fato de
gue ele apresenta um bom desempenho na modelagem de materiais compoésitos e de
estruturas inteligentes, conforme demonstrado no trabalho de Chee, Tong e Steven
(2001).

As variaveis mecanicas apresentadas nas equacdes (A), (E) e (F) séo convertidas
para a formulacdo em elementos finitos usando as fun¢des de forma do elemento finito
Serendipity equacdes (Ha) e (Hb)

U(x,y,z,t) = A(2)N(S.mult) (Ma)
& (X, y,2,t) =D, (2)N(&E. . mu(t) = B, (&.17,z)u(t) (Mb)
&, (x,y.z.t)=D,N(&nu(t) = B.N(&.n)u(t) (Mc)

Sendo que N(x,h) representa a matriz das funcdes de forma de dimensao 5x40,
mostrado na equacéo (L).

N, 0 00 0O N, 0 0 .. N, 0O 00 0]
0N OO O O N, O .. 0O N, OO 0
o L (N)
0 0 0DON O 0 0. 0 0 00 N,

41 OBTENGCAO DAS MATRIZES DE MASSA E RIGIDEZ

As matrizes de massa e rigidez elementares segundo a Teoria de Elementos
Finitos para um elemento de placa sdo dadas conforme a equacéao (O).

n Tk g=+ln=+1

MO=Y [ [ | pNEmA (AN n)det())dndZdz

k=1 7= E=-1n=-1

. (O)

Sendo que p € a densidade, N'(§,n) € a matriz transposta das fungdes de forma
do elemento Serendipity, AT € a matriz transposta da matriz A, expressa na equagao
(Cb), N(§,n) € a matriz das fungdes de forma e J é o jacobiano.

Amatriz de rigidez foi separada em dois efeitos: flexdo-membrana e cisalhamento,
conforme as equacdes (P) e (Q), respectivamente.

K = Sy [ [F00 [0 B (6, 2)C By (6, m, 2)det(ydnddz — (P)

E=+1 rn=+1
K =Sy [ [0 )20 BT m, 2)CE BE (¢, m z)det(Ddndédz — (Q)
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Sendo que B,”e B_" sdo as matrizes transpostas dos operadores das equagdes
(Ga) e (Gb), respectivamente, aplicados as fun¢des de forma do elemento Serendipity
em coordenadas locais, B, e B, sdo as matrizes dos operadores em coordenadas
locais.

As matrizes e , podem ser expressas da seguinte forma:

Ky = Kpo + Kp1tKp: (Ra)
K; = K (Rb)

Sendo que:

Kyo = Bio(§,1,2)CyByo(§,1,2);
Kp1 = Bho(§,m,2)CiBp1(§,1,2) + By, (§,1,2)ChBpo(§,1, 2);
Ky, = By (§,1,2)Cy By1(§,1,2);
Kso = Bo(§,m,2)CBso(§,m, 2);

MG+ Kgt)= f@©O) g

Sendo M=U™"M® e K =U""K® asmatrizes de rigidez global e de massa.
O simbolo U indica a matriz de montagem, q({) é o vetor de deslocamento global e f({)
€ o vetor de cargas generalizadas.

A ordem das matrizes de massa e rigidez depende do numero de graus de
liberdade adotados no sistema. Assim, para um sistema de N graus de liberdade, as
matrizes terdo ordem NxN e os vetores ordem Nx1.

A equacéao (S) pode ser expressa no dominio da frequéncia, considerando a
condicéo de vibragao livre. Considerando f (t) =0 tem se a solugdo harménica para
a Equacao (T),

{a)}={0}e” (T)

Derivando, duas vezes, a Equacao (T) em funcao do tempo é possivel obter a
Equacéo (U).

{d@}=-0" {0}~ (V)
Substituindo as Equacdes (T) e (U) na Equacéo (S), tem-se a Equacao (V).

(K-0"){Q}=0 V)

onde:
2 ~ ~ . .
@~ sao os autovalores que representam o quadrado das frequéncias naturais;
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{0} sao os autovetores que representam os correspondentes deslocamentos dos
seus respectivos modos.

51 MODELAGEM DE DANO

A partir do desenvolvimento da metodologia de elementos finitos aplicada a uma
placa de aluminio, € possivel coletar as frequéncias naturais da placa e, entdo analisar
a influéncia da reducéo de rigidez sobre as frequéncias naturais desta placa. Esta
reducéao foi simulada como sendo o valor da rigidez sem o dano multiplicado por um
fator a, conforme expresso na Equacgéo (W).

K;=(-aK, Las1 (W)

Onde:

K3 representa a rigidez elementar do elemento danificado;

K. representa a rigidez elementar do elemento nédo danificado;
a representa o fator de reducao de rigidez.

E importante ressaltar que a reducdo de rigidez em determinado elemento e/
ou regiao deste elemento afeta outros elementos finitos vizinhos, 0 que deve ser
considerado no problema de detecc¢ao de danos. Para modelar o dano foi considerada
areducao de rigidez de determinado n0, consequentemente ha uma reducgéo de rigidez
em torno deste no, logo pode-se definir uma regidao a qual pertence ao dano, conforme
o exemplo ilustrado na Figura 2 (DIACENCO, 2016).

lll - l L |. * 8 |- - |- - I‘ - il—'—!.
® l . - . . - ..' . ® Ponto nodal
5.9 9. 9 5.9 8. 8 8 0 0. 8. 8. 8. 0"
¢ o o o o & o o o 0 Do
[ . B I e By B B 3
'* i L < . + D Regiio do dano
"o 0 0 0 0 e e o e o o
. . - . - .
P S S oo o0 0 0
® & o ® & & 8 * =
- 0-9-0-9-0-9-9.0_-0_-90_.0_9_0_.0-0-8
¢ o o o & o & ¢ o
0 B 9. 5 5 9 9 8 5 0 0.8 8 8009
. @ e o o o @ i: .
.'_._'._._i_‘_._-_'-_l_i_i_i_i_- LY

— . ® o o o o o . .

Pl e L. R
I
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Figura 2 — Esquema da modelagem do dano.

6 | RESULTADOS E DISCUSSAO

Para a analise da metodologia de deteccdo de danos formulada neste trabalho

considera-se uma placa plana constituida de aluminio com espessura de 0,004 m com

lados L = Ly = 0,20 a placa foi discretizada em 64 elementos de placa plana (elemento

Serendipity), conforme a Figura 3.

Lx
i -

57 | 58 | 59 | 60 | 61 | 62 | 63 | 64 i

49 | 50| 51|52 | 53| 54 | 55| 56

41 | 42 | 43| 44| 45 | 46 | 47 | 48

33 |34 |35 |36 | 37 |38 | 39| 40 7

Y

25 | 26 | 27 | 28| 29| 30 | 31 | 32

17 |18 |19 |20 | 21 |22 | 23 | 24
)4 9 |10 | 11|12 | 13 | 14 | 15 | 16

112 |3 |a|5s5|6 |78

=

X

Figura 3 — Discretizagédo da placa. (Diacenco, 2016)

Os valores das propriedades do material que constitui a placa estdo mostrados na Tabela 1.

Propriedades do aluminio Valores
E (GPa) 0,69
N 0,33

p (g/m?) 2.7 g/m?®

Tabela 1 - Propriedades da placa de aluminio.

A condicdo de contorno adotada para a placa foi a condicdo de simplesmente

apoiada (CORREIA et al, 2000), isto é:

- Para as bordas da placa paralelas ao eixo x: u= w=y =0;
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- Para as bordas da placa paralelas ao eixo y: v, = w,=y =0.

A partir da implementacdo do modelo de elementos finitos foi possivel obter
as cinco primeiras frequéncias naturais da placa de aluminio e, visto que a reducéo

da rigidez tem como consequéncia uma variacdo em todo conjunto de frequéncias
naturais do modelo, estas cinco primeiras frequéncias naturais foram tomadas como
referéncia para analisar a influéncia desta reducdo de rigidez. Diante disto, para
cada reducao de rigidez associada a determinado ponto nodal tem-se que todas as
frequéncias naturais do modelo estardo diferentes das frequéncias naturais iniciais
(sem a reducéo de rigidez).

71 APLICACAO NUMERICA

A Tabelas 2 mostra, respectivamente, os valores das cinco primeiras frequéncias
naturais da placa de aluminio.

Frequéncias Valores
12 17,5061
22 21,6061
32 23,9100
42 25,4802
57 27,3344

Tabela 2— Cinco frequéncias naturais [Hz].

Foram realizados uma reducao de rigidez em quatro pontos selecionados na
placa de aluminio, conforme mostrado na Figura 4.
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Figura 4 — Esquema da malha de elementos finitos ilustrando os pontos de reducéo de rigidez.
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Apoés uma reducéo de 40% na rigidez na regido dos pontos nodais selecionados,

foi possivel obter cinco novas frequéncias naturais. Observa-se na Tabela 3 que as

frequéncias naturais sofreram altera¢cées mediante a reducao de rigidez.

Frequéncias Valores
12 20,4127
22 24,5235
32 26,6293
42 27,1569
52 28,6518

Tabela 3— Cinco frequéncias naturais [Hz] ap6s a reducgéo de rigidez

A Tabela 4 mostra as frequéncias naturais relativas dadas pela equacgao (X).

Ja— 1

-f;z—

Sendo:
f. é definido como frequéncia relativa;

1a

X)

f, é definida como a frequéncia antes da reducéo da rigidez;

f, é definida como a frequéncia apés da reducéo da rigidez;

Frequéncias Valores
12 16,60
22 13,50
3 11,37
42 6,58
52 4,82

Tabela 4— Valores das frequéncias naturais relativas [%]

8 | CONCLUSAO

Um modelo numérico em elementos finitos foi elaborado utilizando a Teoria
da Deformacado Cisalhante de Primeira Ordem (FSDT) para a placa de aluminio
considerada. A elaboracéo deste modelo numérico foi fundamental para conhecer

previamente o comportamento dindmico da estrutura com o objetivo de se obter as

frequéncias naturais para um estado que foi considerado como o estado inicial sem a

presenca de qualquer tipo de dano. De acordo com isto, foi possivel formular o obter

as frequéncias naturais ap0s a reducao de rigidez e verificar que, houve pequenas

variagdes nas frequéncias naturais, mas a partir desta analise sera possivel, para um
trabalho futuro, formular um problema de deteccao de danos utilizando as frequéncias
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naturais alteradas.
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CAPITULO 11

ANALISE DA MICRODUREZA E CORROSAO NO PROCESSO
DE SOLDAGEM GMAW NA CHAPA DE ACO DOBRADA TIPO U

Josemairon Prado Pereira
Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita
Filho”, Departamento de Engenharia Mecéanica

Lencgois Paulista — Séo Paulo
Gilberto de Magalhaes Bento Goncalves

Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita
Filho”, Departamento de Engenharia Mecénica

RESUMO: Fatores afetam o desempenho da
fabricacdo e montagem de estruturas metalicas.
Nesse ramo, utilizam largamente a chapa
dobrada no aco ASTM A36 e CSN Civil-300
para obter juntas soldadas com qualidade e
dois elementos precisam ter baixa variabilidade
com limites confidveis: corrosdao e microdureza
na junta soldada. Focando, a microdureza e
corrosao no perfil dobrado U100x50x3,0 mm e
2,7 mm de espessuras, utilizou-se o0 processo
de soldagem GMAW com protecdo gasosa
de 75%Ar-25%CO,, arames-eletrodos AWS
ER70S-3 e AWS ER70S-6, e parametros de
soldagem, que permitiram constante densidade
de corrente nas juntas soldadas. Analisaram-se
a corrosao, utilizando o método de aceleracao
por névoa salina e a microdureza pela medicao
de seus valores. Os resultados mostraram
que a corrosao no agco CSN Civil-300 obteve a
menor perda de massa de 0.0018 mm/ano e a
microdureza nessas unides evidenciou reducao
média de 13% usando o metal de adicdo AWS
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ER70S-3.
PALAVRAS-CHAVE: Microdureza. Corrosao.
Estruturas metalicas. Soldagem.

ABSTRACT: S Several factors may affect the

performance of companies manufacturing
and setting of metal structures, such as those
inherent in the manufacturing process. In this
business, industries widely use the plate folded
in the ASTM-A-36 and CSN-CIVIL-300 steel for
welded joints of high quality and two elements
must remain with low variability and within
reliable limits: corrosion and micro hardness
in the joint welded. This paper focuses, on the
analysis of the micro hardness and distortion in
the bended profile type U 100x50x3,0 and 2,7
mm of thickness, after the application of GMAW
process using two types of electrode wire, AWS
ER70S-3 and AWS ER70S-6, shielding gas of
75% AR25% CO2, and the welding parameters
which allowed maintaining a constant current
density in the welded joint. Corrosion were
analyzed using the accelerated method by salt
spray and the hardness by measuring their
values. Results showed that the corrosion in the
steel Civil-CSN 300 showed the lowest weight
loss of 0.0018 mm/year and micro hardness
these joints showed an average reduction of
13% using the filler metal AWS ER70S-3.

KEYWORDS: Micro Hardness.

Metal Structures. Welding.

Corrosion.
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11 INTRODUCAO

As industrias de fabricagdo e montagem de estruturas metalicas aplicam
largamente a soldagem em perfis de acos estruturais devido aos seus beneficios
(MVOLA et al., 2013; VERGILIO, 2011), dois fatores precisam permanecer com baixa
variabilidade e dentro de limites confiaveis: como a corrosdo e microdureza na junta
soldada; porque néo pode haver interrupcéo nas linhas de producéo (CHEN et al.,
2015; ABDULLAH; ISMAIL; HAFIZUDDIN, 2015).

A corrosdo em estruturas metélicas € outro fator relevante, porque exige acdes de
manutencao continua, no caso de nao haver prescri¢cao preventiva adequada (SEIDU;
KUTELU, 2013; RIBEIRO, 2010; ANTUNES, 2010).

Contudo, nessas circunstancias, a junta soldada pode ter papel deletério, uma
vez que impulsiona a corrosdo de maneira localizada. O estabelecimento do par
galvanico entre a zona termicamente afetada (ZTA) e a zona de fus&o, ou metal
de solda, atributo da variacdo na composicdo quimica entre essas regides, torna-
se a forgca motriz para desenvolver o fenédmeno corrosivo (SILVA, 2012). A taxa da
corrosao dependera fundamentalmente de uma complexa interacéo entre processo e
consumiveis de soldagem escolhidos, preparacao da junta e classe do aco estrutural
designado (MISHCHENKO; CAIMACAN; SCOTTI, 2015; SALIU OJO SEIDU, 2013).

As propriedades mecanicas para as estruturas metalicas dependem da dureza
nas regides proximas ao corddo de solda, porque a resisténcia a tracdo é o que
caracteriza a sua utilizagao, principalmente nas barras e nas juntas soldadas que
suportam solicitagdes criticas (JOSEPH; ALO, 2014). Neste contexto, as construcoes
em aco adquirem peso préprio expressivos, exigindo perfis estruturais robustos, a fim
de garantir a seguranca (MONDAL et al., 2012).

Porém, a heterogeneidade entre a zona termicamente afetada (ZTA) e a zona
de fuséo, resultado da diluicdo da composicao quimica entre essas regides, forma um
local susceptivel a falhas (EROGLU; AKSOY, 2000). A dureza também ¢ influenciada
pela interacdo entre processo, consumiveis de soldagem e do tipo de acgo utilizado
(SALIU OJO SEIDU, 2013; MVOLA et al., 2014).

Agregar conhecimento prévio no que concerne a resposta do material em
guestbes mecanico-metalurgicas especificas do conjunto estrutural a ser soldado,
potencializa, sem duvidas, a evolugao no projeto e na qualidade de todo o produto
fabricado, evitando também as praticas custosas de remanufatura do mesmo.

A partir de tais premissas, este estudo expde os resultados do comportamento
de distorcdao e propriedades mecénicas em acgos estruturais, de corrente uso nas
estruturas metélicas nacionais, quando submetidos a soldagem a arco elétrico com
protecédo gasosa ativa, em condi¢des diferenciadas do tipo de arame-eletrodo e modo
de preparacéao da junta.
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2 | MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

Os acos estruturais ASTM A36 carbono comum e ARBL, patindvel, CSN
Civil300, respectivamente, na espessura de 3,0 mm e 2,7 mm, sob a forma de perfil
tipo “U” dobrado a frio, foram usados como metais de base. Os arames-eletrodos de
especificacdo AWS ER70S-3 e AWS ER70S-6, respectivamente com diametros de 0,9
e 1,0 mm, serviram como metais de adicao. A protecao gasosa em todas as soldas
foi realizada pela mistura 75%Ar-25%CO,, na vazéo de 2,1x10-4 m®.s™ (12,5 L.min™).

Os teores dos elementos quimicos presentes nos metais de base e metais de
adicao utilizados foram analisados por espectrometria de emissao 6tica, exibidos na

Tabela 1.

Elementos Metal de Base Arame-eletrodo

Quimicos ASTM A36 CSN Civil-300 AWS ER70S-6 AWS ER70S-3
C 0,1100 0,1500 0,1000 0,090
Si 0,0200 0,980 0,640
Mn 0,3900 0,5700 1,480 1,030
P 0,0200 0,0100 0,010 0,020
S 0,0800 0,0100 0,010 0,010
Al 0,0400 0,0400
Cu 0,0060 0,0100 0,160
Ni 0,0040 0,0100
Cr 0,0200 0,0100
Mo 0,0010 0,0030
\' 0,0020
Nb 0,0020
Ti 0,0010 0,0040

Tabela 1- Teores dos principais elementos quimicos analisados nos materiais (% em peso)

2.2 Métodos

As amostras foram conforme as medidas indicadas na Figura 1. Assim, os quatros
digitos, respectivamente, se referem ao tipo do aco, tipo de arame-eletrodo, tipo de
junta preparada, sequéncia de cada corpo de prova e por fim, um quinto e ultimo digito
designando o tipo de ensaio submetido da amostra, “M” para macrografia e “D” para
a microdureza.
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Figura 1 - Seccionamento dos corpos de prova para os respectivos ensaios de microdureza e
macrografia

2.3 Procedimentos de Soldagem

As soldas foram feitas pelo processo MAG (Metal Active Gas) convencional,
com deslocamento da tocha feito por um brago robético Motoman UP6 e controlador
Yasnac XRC, adaptado e programado para realizar as operacdes de soldagem em
unico passe, da esquerda para direita na posi¢cao horizontal.

As juntas de solda foram montadas de topo com os perfis “U”, nas dimensdes de
100x50 mm com 3,0 mm de espessura, parao aco ASTM A36 € 2,7 mm para o aco CSN
Civil-300, ambos com comprimento de 170 mm, fixados sem e com unido precedente
por pontos de solda entre eles. Mais especificamente, as juntas previamente unidas
por pontos de solda, salienta-se que os mesmos foram efetuados em quantidade de
trés e cinco pontos, gerando, por conseguinte, duas montagens diferentes de junta.

Em adicao, utilizou-se também um quarto tipo de junta, denominada experimental,
que consistiu em seccionar transversalmente o perfil dobrado, deixando-o unido
apenas por um pequeno elemento do material no meio da superficie superior e
nas extremidades das superficies laterais. A Figura 2 ilustra esquematicamente a
configuracdo da montagem das juntas com e sem os pontos de soldas, e da junta
experimental com o seccionamento feito no perfil “U”, fixando abertura média da junta
igual a 1,2 mm.
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Figura 2 - Montagens das juntas preparadas para o processo de soldagem, representadas
pelos cortes “A-A”: (a) junta com trés pontos de solda, (b) junta com cinco pontos de solda, (c)
junta experimental e (d) junta normalmente seccionada.

Nessas condicbes, foram entdo montadas vinte juntas para cada par, metal de
base/arame-eletrodo, contemplando cinco repeticbes por condicdo de soldagem,
perfazendo, um total de oitenta juntas para soldagem.

Durante a execucéo das soldas, os valores instantaneos da corrente e tenséo
de soldagem, mais a velocidade de alimentagao do arame-eletrodo, foram compilados
por meio do sistema de aquisicdo e processamentos de dados SAP-V4.23-IMC. A
Tabela 2 disponibiliza esses numeros em termos de valores médios. Em todas elas
procurou-se manter constante a densidade de corrente nos arames-eletrodos em 205

A/mm?,
Conjunto amostral Us Is va Vs
(V) (A) (mm.s) (mm.s’)
A1 20,51 160,58 108,30 10
A2 22,65 143,87 108,30 7,7
B1 19,72 151,97 108,30 10
B2 22,39 144,07 108,30 7,7

Tabela 2- Valores médios dos parametros de soldagem utilizados

Us, Is, e Vs, séo, respectivamente, tensao, corrente e velocidade de soldagem; Va € a velocidade de alimentagéo
do arame-eletrodo

31 AVALIACAO DA MICRODUREZA NAS JUNTAS SOLDADAS

A avaliacdo da microdureza na zona de fusdo, na zona termicamente afetada
(ZTA) e no metal de base, realizado pelo método Vickers, aplicando carga 1,0 Kdf,
com distancia entre pontos de 0,25 mm, formando trés linhas no sentido longitudinal
na junta soldada, resultando um conjunto de valores abrangendo o metal de base, a
ZTA e a zona de fus&o, como mostra a Figura 3.
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Figura 3 - Disposi¢céo dos pontos das medidas de microdureza na amostra

Para tanto, foram selecionadas 16 amostras preparadas com a pratica
metalografica convencional e realizado as fotomacrografias das sec¢des transversais
das juntas soldadas foram inseridas no aplicativo AutoCAD e digitalizadas, uma para
cada condicao de soldagem, no propésito de determinar a largura dos corddes de
solda e das respectivas ZTAs, a penetracao, e a diluicdo do metal de base.

41 AVALIACAO DA CORROSAO NAS JUNTAS SOLDADAS

A resisténcia a corrosao das juntas soldadas, particularmente na zona de fusao
e seu entorno, foi avaliada através do ensaio de corroséo acelerada por névoa salina,
em consonancia com a norma ASTM B117.

Para realizar a analise evolutiva do processo corrosivo acelerado, as amostras
utilizadas passaram primeiramente por pesagem em balanca de preciséo, e depois
inseridas na cadmera de ensaio para exposicdo em nevoa salina com solu¢gdo NaCl
5%, em temperatura de 35+ 2 °C, durante 189 horas. Ap6s esse tempo as amostras
foram limpas com agua e seca em estufa a 40 °C, por aproximadamente 20 minutos e
pesadas outra vez para determinar a perda de massa ocorrida.

51 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nos resultados de corroséo por névoa salina verificou-se que o tipo de agco ASTM
A36 apresenta, como esperado, a menor resisténcia a corrosdao, como pode ser visto
na Figura 4, que mostra as curvas de perda de massa.
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Figura 4 - Diagrama da taxa de corrosao para os acos ASTM A36 e CSN Civil-300

Em estrutura metalica a associacéo da corroséo, por causa da perda de massa,
com a area efetiva necessaria para atender aos carregamentos.

A ruptura da estrutura metélica ocorrera quando os esforcos (Q) pela area efetiva
(Af) resultante da corrosao, logo ultrapasse a tensédo ultima de ruptura ou, existindo
assim uma fungéo da area da sec¢éo do perfil projetado (A,) decrescido pela taxa de
corrosao na secao (Ae) no decorrer do tempo, onde se atinge o limite de ruptura. A
Figura 5, ilustra a propagacao da corroséo na superficie do material.

100

’;...
50

Figura 5 - Desenvolvimento da perda de massa nos perfis

Com os resultados da taxa de corrosao, aplicadas a equacao (a), € possivel
prever a vida util da estrutura metalica, pois a tensdo nominal tendera sair do regime
elastico para o plastico, com a perda gradual de massa.

_0
0y = Paraci <o, (a)

A correlacédo da corrosdo com a estrutura metélica, para os agos ao carbono
ASTM A36 e acos de baixa liga patinaveis CSN Civil-300, esta diretamente relacionada
a tensdo nominal e ruptura; para aplicagao da equacéo (3.a), é necessario conhecer a
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area ou massa final da secéo aplicada no projeto e a taxa de corrosédo do acgo (Figura
4). Uma vez que a corrosao atingindo uma massa final ultima a estrutura entrara em
colapso, na secao transversal. Isto implicara necessariamente que a secao resistente
passe do regime elastico para o plastico, ocasionando deforma¢des demasiadamente
grandes.

O material de ago imerso num ambiente natural, a temperatura de 25 C°, a principio
conserva suas propriedades mecanicas. Partindo deste instante a corrosao inicia a
aceleragao até 50 dias, como mostra o diagrama do ago ao carbono ASTM A36, depois
uma desaceleracdo a um valor quase constante de saturacao de o6xidos na superficie,
periodo este muito pequeno comparando com a longevidade do processo degradativo
do material até o seu consumo, ocorrendo discreto acréscimo no ultimo ponto com
1465 dias. Até os quatro primeiros meses a taxa de corroséo atinge praticamente o
seu valor maximo para o ambiente estudado.

Com relacdo ao aspecto macroestrutural das soldas, as fotomacrografias das
amostras dos grupos A e B, presentes na Figura 6, mostram as dimensodes variaveis
na geometria do corddo de solda, porém de bom aspecto e todos com penetracéo,
evidenciando o refor¢co no verso da junta soldada.

(b) .

(d) .

Figura 6 - Fotomacrograficas das juntas soldadas nos diferentes conjuntos de amostras de
metal de base com metal de solda; (a) no ago ASTM A36 com arame-eletrodo AWS ER70S-6
(conjunto A1), (b) no aco ASTM A36 com arame-eletrodo AWS ER70S-3 (A2), (c) no aco CSN

Civil-300 com arame-eletrodo AWS ER70S-6 (B1) e (d) no aco CSN Civil-300 com arame-

eletrodo AWS ER70S-3 (conjunto B2)

Além disso, a zona fundida observa-se que o tamanho da zona de fusédo tem
acentuada variacédo entre as soldas, com melhor contorno de linha de fus&o definida
para as condicdes de soldagem do grupo B. Assim, o grupo B exibiu um cordao de
solda no formato célice e para as amostras do grupo A evidenciou duas formas basicas
de formato célice e “finger”.

Em contrapartida o conjunto B1, apresentou um corddo de 6tima simetria no
eixo longitudinal da chapa e de boa convexidade dos refor¢os, tornando propicia a
seguranca por se tratar de Unico passe. Outras observacdes positivas para a junta
soldada de topo sdo quanto ao éngulo da solda, contorno coerente dos reforcos e
isencdo de mordedura.

No que concerne a ZTA, Figura 6, os quadros (b) e (d) mostram que as larguras
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desta regido sdo semelhantes e maiores que os utilizando o arame-eletrodo AWS
ER70S-6, indicando que apesar de ser mantida a densidade de corrente constante
pode ter havido introdug¢ao de energia maior nestas condigoes.

As diluicées calculadas, de certo modo, evidenciam essa possivel particao
térmica entre as condicdes A e B, pois no caso das soldas com o arame-eletrodo AWS
ER70S-3 um acréscimo no valor de 6%. Isto representou um aumento razoavel no
volume de cordéo de solda depositado. Na Tabela 5, segue os valores da diluigcéo.

Conjunto de amostras Diluicdo média (%)
A1l 42,3
A2 47,7
B1 449
B2 51,2

Tabela 5 - Diluicéo dos agos ao carbono ASTM A36 e CSN Civil-300

Com os resultados das medicbes de microdureza de cada grupo de amostra,
o comportamento das medidas de microdureza esta exposto na Figura 7, a qual
representa a linhas dos valores médios de cada conjunto de amostras, passando pelo
metal de base, zona termicamente afetada e zona de fusao.

— A1l | 2204 MICRODUREZA

— A2 ! 500 é(\/.!CKERS)

— BT ! |

— B2 ‘ ‘
% s
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Figura 7 - Curvas da microdureza para os conjuntos A1, A2, B1 e B2

Os valores medidos apresentam a média dos valores dos corpos de provas.

Nos metais de solda, as diferencas foram pequenas, quando se compara com a
média geral no grupo A, que abrange os conjuntos A1 e A2 onde o valor de 182 HYV,
enquanto para o Grupo B 185 HV, como também & possivel visualizar. Os indicios
destas pequenas variacbes nas medidas de microdureza mostram que o metal de
base ASTM A36 tem participacdo na redugdo da microdureza no corddo de solda,

quando diluido com os arame-eletrodos utilizados.
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Na ZTA ha uma taxa média coincidente com declinio de 12% na medida de
microdureza, independente do aco e arame-eletrodo.

6 | CONCLUSOES

A resisténcia a corrosdo do agco CSN Civil-300 apresenta perda de massa trés
vezes menor que a do aco ASTM A36.

A taxa de corrosao do aco ASTM A36 € superior a do aco CSN Civil-300.

A menor perda de massa nas juntas soldadas ocorreu com a utilizagéo do arame-
eletrodo AWS ER70S-3, quando se compara a perda de massa com a peca soldada.

Os cordbes de solda executados com o arame-eletrodo AWS ER70S-6
apresentaram os menores volumes depositados.

Conjunto B1 foi as soldas que mostraram as melhores configura¢cdes geométrica
de cordao para fim de projeto.

As soldas, utilizando o arame-eletrodo AWS ER70S-6, demonstraram a submisséo
de menores efeitos térmicos na ZTA, ao contrario do AWS ER70S-3 que mostrou as
maiores ZTAs.
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RESUMO: Um dos mais sérios defeitos
relativos a soldabilidade de acos de alta
resisténcia é a ocorréncia de trincas induzidas
pelo hidrogénio ou trincas a frio, que podem
ocorrer tanto no Metal de Solda - MS quanto
na Zona Afetada Termicamente - ZAT da junta
soldada, a temperaturas abaixo de 200 °C. O
controle do ciclo térmico durante a soldagem
é importante para a obtencdo de uma junta
soldada isenta desse tipo de defeito. Os
ciclos térmicos em juntas soldadas podem
ser avaliados por métodos diretos, realizando
medidas feitas diretamente na junta soldada ou
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EQUACOES DE SOLDAGEM

aplicando equacbes disponiveis na literatura,
que foram obtidas empiricamente ou por
regressao linear multipla. O presente trabalho
utiliza duas metodologias para a avaliacéo da
susceptibilidade a formacgao de trincas a frio, o
método direto, realizando medi¢des, e o método
da aplicagdo das equacgdes de soldagem. Em
seguida, uma andlise comparativa dos dois
métodos.

PALAVRAS-CHAVE: Acos de alta resisténcia,
Método direto, Equacdes de soldagem.

ABSTRACT: One of the most serious defects
on the weldability of high strength steels is the
occurrence of cracks induced by hydrogen or
cracks cold, which may occur in the weld metal
- MS as in area affected Thermally - HAZ of
the welded joint, at temperatures below 200 °
C. Control of the thermal cycle during welding
it is important to obtain a welded joint free of
this type of defect. The thermal cycles in welded
joints can be assessed by simulation methods,
with measures made directly to the welded joint
or applying some equations available in the
literature, which were obtained empirically or
by multiple linear regression. This study utilizes
two methods for assessing the susceptibility to
the formation of cold cracks, the direct method
by conducting measurement, and the method
of application of welding equations. Then,
comparative analysis of two methods.
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11 INTRODUCAO

Atualmente, os processos de soldagem constituem técnicas fundamentais na
fabricacdo e manutencdo de estruturas e equipamentos em escala industrial. As
melhorias no controle e portabilidade do maquinario de execug¢ao agregaram rapidez e
flexibilidade na unido de pecas por soldagem, representando economia e produtividade
e consolidando este processo globalmente em diversos segmentos industriais.

Com o avango tecnologico das ultimas décadas houve a necessidade da
fabricacdo de estruturas com alta resisténcia e diminuicdo do peso. As chapas feitas
com acgos avangados de alta resisténcia, por exemplo, s&o uma das principais respostas
da siderurgia aos desafios impostos por seus clientes em sua busca por uma maior
competitividade e atendimento as restricdes ao consumo de energia e aos danos ao
meio ambiente.

Um dos mais sérios defeitos relativos a soldabilidade de acos de alta resisténcia é
a ocorréncia de trincas induzidas pelo hidrogénio ou trincas a frio, que representam um
dos maiores problemas na soldagem de acos de alta resisténcia. Estas trincas a frio
podem ocorrer tanto no Metal de Solda - MS quanto na Zona Afetada Termicamente -
ZAT da junta soldada, a temperaturas abaixo de 200°C, com faixa critica de ocorréncia
em torno da temperatura ambiente. A ocorréncia de trinca a frio também pode ser
causada pela interagcao dos seguintes fatores: niveis de tenséo, susceptibilidade da
microestrutura, teor de hidrogénio difusivel e a temperatura. E, todos esses fatores
séo influenciados pela taxa de resfriamento que ocorre na junta soldada. Manter o
controle do ciclo térmico é essencial para a obtencédo de uma junta soldada livre desse
tipo de defeito.

Existem diferentes métodos para a avaliacao da soldabilidade de acos de alta
resisténcia e avaliagdo da susceptibilidade a formacéao de trincas a frio, neste trabalho
utilizamos o método experimental e o método de aplicagéo das equacdes de soldagem,
avaliando os resultados obtidos em cada método e fazendo uma analise comparativa
entre eles.

A tecnologia da soldagem se caracteriza por um grande numero de variaveis e
parametros operacionais inter-relacionados de maneira quase sempre complexa, o
que torna dificil o desenvolvimento de modelos matematicos tedricos ou empiricos
para processos ou produtos. Muitas tentativas de modelamento tém sido feitas, mas
com éxito limitado. Pode se encontrar na literatura um numero bastante elevado de
equacoes e abacos bastante Uteis na solucdo de problemas complexos ou mesmo no
trabalho rotineiro dos profissionais da area de soldagem, que minimizam a necessidade
de testes e ensaios, com economia de tempo e materiaisV. Neste trabalho foi
realizado o levantamento e a aplicacéo de algumas equacgdes aplicaveis na avaliacéo
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da velocidade de resfriamento e do tempo de resfriamento em amostras variando sua
tensao, corrente e espessura da chapa e a temperatura de pré-aquecimento, avaliando
sua confiabilidade e viabilidade na aplicagao pratica. E a comparacéo dos resultados
obtidos através desse método com os resultados obtidos experimentalmente junta
soldada pelo processo MAG em um acgo de alta resisténcia.

2 | MATERIAIS E METODOS

Para a obtencao dos resultados experimentais, segundo o trabalho de Reis
Sobrinho e Alcantara @, o processo de soldagem utilizado foi SAMG com energias de
soldagem de 0.8 kJ/cm? e 1,3 kd/cm? obtidas conforme tabela |, um sistema de anélise
térmica constituido de termopar, interface anal6gico/digital e um microcomputador,
chapas de aco ASTM 514 com composicdo quimica e propriedades mecanicas
ligeiramente variadas, nas espessuras de 0,83 e 1,6 mm.

Velocidade de
H e T Tensao | Corrente R
J/cm cm “C \Y A
(Wem) | (cm) °C) v) (A .
30
0.83 100 19,0 182
+ +
8645 30 0.7 50 4.0
1,6 100 ’ ’
30
26,0
0.83 100 187.,5
+
12187,5 1,6 133 2.0 * 4.0
' ' 12.0

Tabela |. Parametros de Soldagem

As equacdes utilizadas para a obtencao dos resultados referentes ao segundo
método foram retiradas de um trabalho que faz um levantamento de todas as equacgdes
disponiveis na literatura'”, sendo algumas destas utilizadas neste trabalho:

H=4 (A)

v

Onde H é a energia de soldagem, em J/cm; V é a tensdo de soldagem, em V; | &

a corrente de soldagem, em A.
HI=H*n (B)

Onde H, é a energia liquida de soldagem, em J/cm; H é a energia de soldagem,
em J/cm, e n € um fator adimensional de rendimento, que depende do processo, dos
parametros de soldagem e de diversos outros aspectos, incluindo as propriedades

Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 12




Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 12

fisicas dos materiais e a geometria das pecas ©. A Tabela Il apresenta alguns valores
para rendimento térmico.

Processo 1

Eletrodo Revestido 0,65 -0,85
GMAW 0,65-0,85
GTAW (CC+) 0,50 -0,80
GTAW (CA) 0,20 - 0,50
SAW 0,80 — 0,99
Oxi-gas 0,25-0,80

Tabela Il. Valores tipicos para 11 ¥

De modo geral, n varia com diversos paréametros operacionais. Infelizmente,
essas influéncias sao dificeis de serem consideradas usualmente. Adicionalmente, os
efeitos térmicos de um processo de soldagem também dependem das caracteristicas
do metal de base, da junta e da propria fonte de calor (densidade de energia). Assim, H
ou H, devem ser utilizados com cautela na comparagao de processos de soldagem ou
na avaliacdo de seus efeitos, umavez que os valores reais podem ser significativamente
diferentes dos valores estimados em uma dada situacédo, levando a erro nas previsoées
das consequéncias da soldagem na estrutura e/ou propriedades do material . No
presente trabalho utilizamos o valor intermediario de 0,75 para n, referente ao valor
mediano para um processo GMAW, segundo a Tabela Il.

A velocidade de resfriamento (R) da junta soldada a uma dada temperatura
ou o tempo de resfriamento (At) entre duas temperaturas, geralmente 800 e 500 °C
(At8/5) para acos, séo caracteristicas importantes do ciclo térmico de soldagem, pois
influenciam fortemente a microestrutura, e podem ser estimados por:

2k (T-Tg)?
R =2mk(I-To)
g H.

(©)

R= 21kpC (HLL)2 (T-T,)® (D)

_THO# 1 1
Btys)= s (v Gorz)  ©)

Onde k é a condutividade térmica do material, em J/(cm-s-°C), T e TO sao,
respectivamente, a temperatura (°C) na qual se quer estimar a velocidade de
resfriamento e a temperatura inicial da chapa, p é a densidade do material, em g/
cms3; C é o calor especifico do material, em J/(g-°C) e h é a espessura da peca, em
mm. O subscrito “f” se aplica a soldagem de chapas “finas”, isto €, com passe de
penetracao total e fonte de calor linear, fluxo de calor bidimensional 9. As equacgbes




(C) e (D) foram obtidas estritamente para o eixo central da solda, embora, segundo
o trabalho do prof. Sérgio do Carvalho Perdigao™, possam ser consideradas, para
acos estruturais, em regides da solda em que a temperatura de pico do ciclo térmico
€ superior a 1000°C.

A Tabela Ill mostra valores tipicos de k, p e C para um aco carbono e esses
valores foram os utilizados na aplicacéo das equacgdes de soldagem.

Material « > ©
(J/em.s.°C) (g/cms) (J/(g °C)
Aco Carbono 0,54 7,83 0,46

Tabela lll. Valores tipicos para k, p, C

A espessura critica, que distingue entre as condi¢des de resfriamento de “chapa
fina” e chapa grossa, pode ser estimada, para a velocidade de resfriamento, por®:

_ HL
he= pC(T-Ty) (F)

Para o tempo de resfriamento, a espessura critica € dada por(9):

_[H 1 1
(he Tm_Jﬁ (T~_T:.+ﬁ) ()

A American Welding Society, AWS® recomenda que a equagéo para velocidade
de resfriamento em chapa fina, equacéo (D), seja aplicada para h/hc < 0,6 e a equacgéo
para chapa grossa, equacéo (C), com h/hc > 0,9. Para valores de h/hc entre 0,6 e
0,9, a AWS recomenda considerar que a velocidade de resfriamento tenha um valor
intermediario entre obtidos pelas equacgdes dos dois regimes de escoamento de calor.
Para o tempo de resfriamento entre 800 e 500°C, a equacao (E) é aplicavel para

nime< 1.
Outra temperatura importante € a temperatura maxima (temperatura de pico)

valores h/(h,

atingida em um ponto da junta durante a deposicao de um cordéao de solda, que pode
ser util, por exemplo, para estimar a extensao da zona termicamente afetada (ZTA).
Para a condicéo de resfriamento de chapa fina (f), essa temperatura pode ser calculada
por ©):

1__ 00413pChy 1
To HL TrTg

= (H)

Onde TP é a temperatura maxima ou de pico, em °C, que se deseja estimar;
y é a distancia da regido de interesse a linha de fusédo, em mm. Nos resultamos
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experimentais a linha de fusdo teve uma espessura de 0,038 cm, sendo 0,019 cm o
centro da linha de fus&o. Para a medida “y” foi utilizado 0,05 cm até o centro da linha
de fuséo, resultando em 0,069 cm; Tf é a temperatura de fusdo do material, em °C, que
corresponde a 1410 °C. E os demais termos tém os mesmos significado e unidades
ja descritos.

Para todos os resultados utilizamos arredondamento em duas casas decimais.

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Velocidade de Resfriamento (°C/s)

Esse pardmetro € importante na determinacdo da microestrutura dos acos
estruturais comuns, que podem sofrer transformacgdes de fase durante o resfriamento.

Para a escolha da equacéo adequada para calcular a velocidade de resfriamento,
€ necessario calcular a razdo entre a espessura da chapa (h) e a sua espessura
critica (hc), de modo que (hc) seja definida pela equacéao (F). Apdés a classificagao, foi
utilizada a equacao (C) para as chapas grossa e (D) para chapas fina.

HI To | H | Hc |h/hc| Classificacdo | Velocidade de resfriamento(°C/s)
0,83| 1,60| 0,52| CHAPAFINA 68,69
30
1,6| 1,60 1| CHAPA GROSSA 256,42
6483,75 0,83| 1,69 0,49 CHAPA FINA 50,07
100
1,6| 1,69| 0,95 CHAPAGROSSA 207,70
0,83| 1,90| 0,44| CHAPAFINA 34,56
30 -
16| 1,90| 0,84 155,16
9140,63 0,83| 2,01 0,41 CHAPA FINA 25,20
100 -
1,6| 2,01| 0,80 120,48

Tabela IV. Classificagéo da chapa e velocidade de resfriamento

N&ao foi possivel classificar como chapa fina ou grossa a junta soldada com
HI=9140,63 e espessura h=1,6 cm, pois a razdo entre a espessura e a espessura
critica igual a h/hc=0,69 encontra-se fora do intervalo de classificagdo. A literatura
sugere, para esse caso, calcular a velocidade considerando como chapa fina e como
chapa grossa, e utilizar a velocidade média calculada para os dois casos.

Segundo Reis Sobrinho®, a susceptibilidade a formacao de trincas induzidas pelo
hidrogénio é diretamente proporcional a velocidade de resfriamento, pois durante o
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resfriamento ha a formacéo de uma microestrutura ferritica com regiées de martensita,
ou uma bainita grosseira. Porém, se o resfriamento for lento, afetard adversamente a
resisténcia e a tenacidade da regido. A junta soldada a HI=6483,75, To=100°C, h=1,6
cm e classificada como chapa grossa, foi a amostra que apresentou maior velocidade
de resfriamento.

3.2 Tempo de resfriamento (s)

Outra equacéo é utilizada para a classificacdo da chapa, quanto a sua espessura,
para a escolha da equacéo adequada para calcular o tempo de resfriamento. Aequacéo
(G) aplicada variando a energia liquida de soldagem e a temperatura de aquecimento,
mostrou que todas as amostras foram classificadas como chapa fina, pois a razao
entre a espessura e a espessura critica foi menor que 1 para todos os casos.

H HI To h hc h/hc Classificacéo
0,83|1,62 |0,51 CHAPA FINA
16 (1,62 |0,98 |CHAPAFINA
0,83|1,74 |0,48 |CHAPAFINA

30

8645 6483,75

100 1,6 (1,74 0,92 CHAPA FINA

30 0,83(1,92 |0,52 CHAPA FINA

1,6 (1,92 0,83 CHAPA FINA

12187,5 1 9140,63 100 0,83/2,06 |0,40 CHAPA FINA

1,6 |2,06 |0,78 CHAPA FINA

Tabela V. Classificagéo da chapa para tempo de resfriamento

ApOs a classificagéo da chapa e aplicada a equacgéao (E) para obtencéo do tempo
de resfriamento, foram encontrados os seguintes resultados:

Tempo de resfriamento calculado(°C/s) | Tempo de resfriamento medido(°C/s)

14,18 9,8
3,82 2,57
21,02 16,1
5,65 4,8
28,19 13,3
7,59 3,91
41,77 221
11,24 9

Tabela VI. Tempo de resfriamento calculado e medido

Numa analise comparativa entre os resultados de tempo de resfriamento obtidos
experimentalmente, fazendo medicdes diretas utilizando o termopar, e os resultados
obtidos aplicando a equacgéo para tempo de resfriamento de chapas finas (D), verifica-
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se a presenca de aproximagoes e, em alguns casos, discordancias mais consideraveis.

3.3 Temperatura de pico

Atemperatura de pico € a variavel que define os efeitos metalurgicos provocados
na junta soldada, principalmente no que diz respeito a granulometria.

Para o célculo da temperatura de pico, foi utilizada a equacao (H), variando a
temperatura de pré-aquecimento e a energia liquida de soldagem.

HI(J/cm) h(cm) To(°C) Tp (°C)
0,83 30 1407,50
6483,75 100 1407,75
16 30 1405,19
’ 100 1405,67
1408,2
0,83 30 08,23
9140.63 100 1408,40
’ 16 30 1406,92
’ 100 1406,59

Tabela VII. Temperatura de pico

Os valores de temperatura de pico obtidos aplicando a equacao (H) variaram
de 1405,19 a 1408,40 °C valores aproximados ao encontrado utilizando medicao
direta durante a soldagem, que foi de 1485 °C. Apesar da pequena diferenca entre os
resultados, isso ndo afetara na microestrutura resultante, pois todas temperaturas de
pico foram maiores do que a temperatura de fuséo e da temperatura de transformacéo
do aco.

41 CONCLUSAO

Os resultados obtidos a partir da aplicagdo das equacbes de soldagem
apresentaram resultados discordantes aos obtidos experimentalmente, principalmente
emrelacao ao tempo de resfriamento. Ja para a definicdo datemperatura de pico, apesar
da diferenca apresentada entre os resultados experimentais e calculados, nao afeta
adversamente no tipo da microestrutura resultante, porém afeta quantitativamente os
constituintes. A diferenga nos resultados pode ser dada, pois as equacdes nao levam
em considerac¢do algumas diferengas muitas vezes relevantes, como a geometria do
metal de base e algumas propriedades fisicas do aco a ser soldado, além dos erros
oriundos da prépria elaboracéo das equacgdes, que foram deduzidas analiticamente.
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CAPITULO 13
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RESUMO: A evolucéo do processo de furagdo
nos trouxe ao desenvolvimento do método
de furacéo por laser pulsado, mas nao temos
definido o que a variacdo de cada parametro
produz nos microfuros em relagdo a qualidade
dos mesmos medidos com base em seu formato.
O presente estudo observou como variagoes na
poténcia de pico, largura temporal do pulso e
existéncia ou ndo de atmosfera protetora podem
mudar os tamanhos, formatos e profundidades
em microfuros. Produziram-se combinacgdes
dos paréametros que foram usadas para obter
furos em chapas de aco AISI 316L com 1 mm
de espessura com o uso de uma fonte de laser
pulsado Nd:YAG e analisar as propriedades
em cada combinacéo, tais como didmetros de
entrada e de saida, profundidades, conicidade
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DE ACO INOXIDAVEL AIS| 316L

e formatos observados em estereomicroscopio
e microscopio eletrénico de varredura, como
também possiveis mudancas na composicéo
do material.

PALAVRAS-CHAVE: Microfuro, Laser, Nd:YAG,
AISI 316L, Poténcia de Pico, Largura temporal.

ABSTRACT: The evolution of the drilling process
has brought us to the development of the pulsed
laser drilling method, but we have not defined
what the variation of each parameter produces
in the micro holes in relation to the quality of
the same ones measured based on their format.
The present study observed how variations
in peak power, temporal pulse width and the
existence or absence of protective atmosphere
can change the sizes, shapes and depths in
micro holes. Combinations of the parameters
that were used to obtain holes in 1 mm thick
AISI 316L steel plates were made using an
Nd: YAG pulsed laser source and analyzing
the properties in each combination, such as
inlet and outlet diameters exit, depth, conicity
and shapes observed in stereomicroscope
and scanning electron microscope, as well as
possible changes in the composition of the
material.

KEYWORDS: Micro Hole, Laser, Nd: YAG, AISI
316L, Peak Power, Time Width.
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11 INTRODUCAO

O processo de furagao € uma das operacdes de usinagem mais antigas, embora
tenha evoluido muito no decorrer de milénios ele ndo consegue superar barreiras
como as altissimas rotacdes necessarias para alcangar as velocidades de corte em
micro furos, dificuldade de furacé&o de ligas endurecidas, superficies n&o planas ou
fora da direcéo normal. A furacédo a laser nao enxerga tais barreiras para a execugao
de furos com diametros que variam de 5 ym a 1 mm com razdes de aspecto de 1:200.
Geralmente a operacao é realizada com um unico pulso ou uma sequéncia de pulsos
curtos, com poténcias de pico que chegam a 50kW (Arrizubieta, 2013).

Acombinacao de energia e duragao do pulso influencia 0 mecanismo de remocéao,
pulsos ultracurtos (menores que 100 fs) e altas densidades energéticas (maiores que
10" W/cm?) o material é removido por ablacdo fria. J& com pulso longos (maiores
que 100us) e densidades energéticas baixas (menores que 107 W/cm?2) o material é
removido por expulsdao do fundido, este procedimento € o mais usado na industria
(Schulz, 2013).

Um laser pulsado Nd:YAG produz radiacao infravermelha de alta intensidade
com comprimento de onda de 1,06 wum, com poténcias de saida compreendida entre
500 e 12.000 W. Devido ao seu comprimento de onda curto (comparado com lasers de
CO,) permite o processamento de materiais altamente refletores com menos poténcia
do laser (Bagger, 2001).

O Nd:YAG (granada de itrio e aluminio dopado com neodimio; Nd:Y A O,,) € um
cristal que é utilizado como gerador de lasers de estado sélido. E o ion de neodimio, que
fornece a propriedade de emissao de laser no cristal, como o ion de cromo vermelho
em lasers de rubi (Koechner, 1988).

Aoperacéao do laser de Nd:YAG foi demonstrado pela primeira vez por J.E. Geusic
no Bell Laboratories em 1964.

Normalmente a industria usa parametros dos fabricantes do equipamento
para executar o processo sem ao menos saber o que cada parametro influéncia
individualmente na qualidade do furo, tais como, circularidade, conicidade e rugosidade
do furo, ou se a quantidade de pulso € realmente adequada a espessura do material.

2| MICROFURACAO A LASER

Ha vantagens da utilizacéo de laser para perfuracdo, as mais importantes séo:
os furos séo localizados com precisao, grande propor¢ao de aspecto e didametros de
orificios muito pequenos sdo alcancados, variedade de materiais pode ser perfurada,
a perfuracado é muito rapida, os furos podem ser perfurados em angulos de entrada
dificeis, o processo pode ser automatizado, o custo de funcionamento € baixo e sem
o desgaste da ferramenta e a ruptura, tornando-se uma alternativa barata para a
perfuracdo em relagdo a processos como WEDM, brochamento ou outros métodos
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destrutivos de perfuragdo populares. Ha algumas limitagdes, tais como: alto custo do
equipamento, alguns defeitos, um furo cego de profundidade precisa € dificil de produzir,
a espessura é restrita, 0 material aderente deve ser removido, a qualidade do furo é
determinada por caracteristicas geométricas: o didmetro do furo, conicidade, relagao
de aspecto, e circularidade; e caracteristicas metallrgicas: ZTA (zona termicamente
afetada), camada ressolidificada, respingos e as microfissuras (Bharatish, 2013;
Petroni¢, 2010).

Perfuracdo a laser pulsado progrediu notavelmente ao longo dos anos para
tornar-se uma ferramenta essencial para a perfuracdo de microfuros em muitos
componentes utilizados nas industrias tecnologicamente avancadas. O mecanismo
basico de remocédo de material na perfuracdo a laser baseia-se na absor¢ao de
energia laser a partir de uma série de pulsos de laser no mesmo local. O material é
fundido e ejetado para formar um furo. A utilizagdo de laser para micro perfuracoes
ou a micro usinagem na industria de fabricacdo pode ser atribuida varias vantagens
tais como uma elevada taxa de produgao, aplicavel a ambos os materiais condutores
e nao condutores, nenhum dano ou desgaste da ferramenta mecéanica, devido ao
processamento sem contato, aumento de qualidade do produto, baixo desperdicio
de material, baixo custo de producao, pequena zona termicamente afetada (ZTA), e
tecnologia ecologicamente limpa (Biswas, 2010).

Hoje em dia, o processo é o preferido em muitos setores como maquinaria
pesada, na industria aeronautica para a fabricacdo de componentes de turbinas de
gas, como microfuros nas laminas de ligas a base de niquel para o resfriamento, para
componentes médicos de aco inoxidavel remocéo seletiva de camadas superficiais
como a ablacao dos 6xidos condutores transparentes na producao de células solares,
sem desgaste da ferramenta, alta flexibilidade e elevada taxa de usinagem. E
amplamente aplicado na perfuragao de placas de circuitos impressos, de coberturas
de diamante depositados por vapor quimico, embalagem microeletrénica e diodos
super-luminescentes (Arrizubieta, 2013; Bharatish, 2013; Tongyu, 2008; Rajesh, 2015;
Déring, 2013).

3 | MATERIAIS E METODOS

Foi utilizado um laser pulsado Nd:YAG com uma poténcia maxima de 7 kW guiado
por fibra Optica, com uma camera instalada junto ao cabecgote para posicionamento
adequado do laser e um bico de gas para a expulsdo do material.
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Figura 1 — Sistema laser Nd:YAG pulsado, modelo UW-150A United Winners, montado no
Laboratorio de Soldagem

Fez-se uso de um estereoscopio integrado a um sistema de captura de imagem
e aquisicdo de dimensbes para obtencédo dos diametros de entrada e saida, e area
dos furos. Os corpos de prova foram apoiados em uma mesa que possui um fuso para
deslocamento horizontal da mesma. O metal utilizado no estudo foi 0 aco inoxidavel
AISI 316L na forma de chapas com 1mm de espessura. Foram confeccionados corpos
de prova na dimenséo 22 mm por 100 mm.

Como a poténcia de pico e a largura temporal foram ajustadas como no Quadro 1.

Poténcia (kW) |1/2/3/4/5/6|7|05|1/1,5/2|/25|3|35|4|45|5 |55|6 |7

Largura(ms) (1|1 |1|1|1|1/1]| 2 |2 2 |2/ 2 |2 2|22 |22 |2 2

Energia (J) 112/3/4|5/6|7| 1|2 3 |4, 5 |6,7 |8 9 1011 12|14

Quadro 1 — Ajustes selecionados para poténcia de pico e largura temporal

Para cada combinacéo fizeram-se 10 disparos com e sem atmosfera protetora
com argbnio a uma vazao de 22 I/min.. ApOs a execucao dos disparos os corpos de
prova foram levados ao estereoscopio e foram medidos seus didmetros de entrada e
de saida quando existiam medidos na direc&o de laminagéo e na transversal a mesma.

Figura 2 — Medigcao do diametro de entrada do disparo
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Em seguida as medi¢cbes os corpos de prova tiveram seus lados de disparos
lixados para identificar quais disparos obtiveram alguma profundidade e quais apenas
fundiram a superficie.

Figura 3 — Comparacgéo antes e apés lixamento, (a) e (b) 3 kW 1 ms com atmosfera protetora
nao obteve profundidade, (c) e (d) 7 kW 1 ms com atmosfera protetora

A etapa seguinte € a medicdo dos novos didmetros e areas de entrada para
termos as dimensdes sem influéncia do metal expulso. Para podermos analisar o perfil
dos furos que efetivamente apresentaram profundidade os corpos de prova foram
cortados na direcao da espessura por um processo de eletroeroséo a fio.

e
QD00
QOO0
QOO0
QOO0
QOCOOO00
QOOQOO00
QOOO0O00
QOOOOO00
QOOOOO00
QOOOOo00

QOOOOO00
QOOOOO00
QOOOO0O00

Figura 4 — Corte dos corpos de prova por eletroeroséo a fio

Os corpos de prova foram embutidos em baquelite e lixados manualmente,
tendo suas dimensdes acompanhadas com o uso de um paquimetro para atingir a
dimensao requerida.
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Figura 5 — Corpos de prova ap6s embutimento e lixamento

Com isso pode-se comparar os formatos e profundidades para cada condigao.

Figura 6 — Medida de profundidade do furo

Apo6s a medicao da profundidade as pecas foram polidas e atacadas com o
regente Vilella para podermos identificar a camada ressolidificada podendo assim
medir sua espessura. Em seguida as amostras foram retiradas do embutimento de
baquelite e observadas em um microscépio eletrénico de varredura para visualizacéo
da topologia dos furos e analise da composicao quimica do metal base e do metal
ressolidificado.

4 | RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 7 compara os diametros médios de entrada antes do lixamento para as
diferentes condigdes para largura temporal de 2 milissegundos.

Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 13



Didmetros médios

Diadmetros de entrada {mm)

Figura 7 — Comparacgéo de condi¢bes para 2ms
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Nota-se que apenas na condicao de poténcia de pico de 6 kW obteve-se um

didametro maior sem atmosfera protetora.

A partir da energia de saida medida e considerando areas circulares calculadas

usando o didametro médio temos a relagao area e energia de pulso.
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Figura 8 — Comportamento da area em relagéo a energia do pulso de 1ms
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Figura 9 — Comportamento da area em relagéo a energia do pulso de 2ms

Pode-se ver na Figura 8 que hd um aumento da area com aumento da energia até
aproximadamente 4,5J, o que foi mostrado no trabalho de Tongyu®*, ap6s esse ponto
ocorre uma inversao do fenébmeno, na Figura 9 isso ocorre com 8,6J aproximadamente,
Rajesh®), em seu trabalho com acgo inoxidavel austenitico onde também houve uma
diminuicéo dos diametros de entrada com o0 aumento da corrente da lampada, ou seja,
da energia do processo com consequente diminuicdo da area do furo. Note ainda que
houve diferenca nos didmetros na direcao de laminacao e na direcédo transversal a
laminagéo como mostra a Figura 10.

13+

124 i 1 ! | ‘
11 ' '
104
09

E 0,8 -Dch
E.674 I DL cg
£ 53 I DL sg
o [ DTL sg
g 05

o

TEW1ims 2KW 1 ms 3kW Ims 4kWims SKWims 6KW Ims 7KW 1ms
Setado

Figura 10 — Comparativos de didmetros na direcé@o e transversal a laminacédo 1ms

Além disso a diferenca dos didmetros, ou a perda de circularidade aumenta com
0 aumento da energia do processo o que ja havia sido demonstrado por Biswas®”) em
seu estudo.

Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 13



Quando verificamos as saidas dos furos vemos que apenas seis condi¢coes
alcancaram 1mm de profundidade e que o didmetro de saida aumenta com a quantidade
da energia do processo, exatamente o contrario do que foi mostrado por Rajesh®,
onde o diametro de saida diminuiu com o0 aumento da energia, e que processos sem
atmosfera protetora apresentam diametros de saida maiores.

0,30 -

Didmetro (mm)

0,05 -

0,00 -

Gui dmecg GKWImssg O3MWImsog B3 KW imssg TEWImscg T I sg
Setado

Figura 11 — Diametros de saida

Com o aumento da energia de processo a saida do furo vai perdendo seu
formato circular e comeca a ter expulsao de material fundido na saida.

¥ I 02 mim |

(@) (b)

Figura 12 — (a)Saida 6kW 2ms cg, (b) Saida 7kW 2ms sg

A Figura 12 (b) mostra que a expulsao de metal € maior em processos sem
atmosfera protetora, o que pode ser inconveniente quando a superficie de saida nao
pode ser retrabalhada como em bicos aspersores. A conicidade foi calculada a partir
dos diametros de entrada e saida e da espessura da chapa, quanto mais préximo de
90 graus menos coénico € o furo, quanto mais préximo de zero mais cbnico € o furo, a
Figura 14 mostra a conicidade obtida em cada condi¢éo que produziu furos passantes.
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Figura 14 — Conicidade

Vemos que com o0 aumento da energia do processo a conicidade diminui, pois,
os didmetros de saida aumentam como visto na Figura 11, enquanto os didmetros de
entrada se estabilizam como mostrado na Figura 7, portanto a conicidade sé reduziu
porque o didmetro de saida aumentou o que nao é desejavel quando se produz micro
furos.

Ao analisarmos os perfis dos furos apds serem expostos ao reagente Vilella
pudemos identificar o material ressolidificado e medir sua espessura, notamos um
comportamento semelhante em todas as condigcdes apresentando uma espessura
proxima a zero na saida dos furos passantes e aumentando sua espessura ao
aproximar da entrada chegando a 0,06 mm que esta apresentada na Figura 15 (a).
Nos furos “cegos” da chapa a camada ressolidificada apresentou uma espessura de
0,03 mm na parte mais baixa reduzindo rapidamente para 0,01 mm e aumentando sua
espessura novamente na direcao da entrada do furo como vemos na Figura 15 (b).

(a) (b)

Figura 15 — (a)Perfil de furo passante e (b) cego apbs ataque quimico
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Ao observarmos os perfis dos furos identificamos um empesco¢camento, que &
uma reducéo do didametro do furo aproximadamente na sua altura média ou mesmo o
fechamento completo do furo nessa altura demonstrado nas Figura 16.

0,2 mam

(a) (b)

Figura 16 — (a)Empescocamento e (b)fechamento total do furo

Depois do ataque com Vilella vemos que o0 empesco¢camento e o fechamento
dos furos é causado pelo material ressolidificado, acredita-se que a vaporiza¢ao/
sublimacédo do material ocorra na regido mais profunda do furo causando uma
grande expansao expulsando a parte fundida que retorna para o furo, o que explica
0 empescogamento e a maior espessura do material na entrada do furo, as Figura 17
mostra esse efeito.

(a) (b)

Figura 17 — Empescogamento ap6s ataque

Com o uso do MEV (microscépio eletronico de varredura) observamos melhor
os efeitos da largura temporal e uso ou ndo de atmosfera protetora, a Figura 18 (a)
que a marca do pulso com atmosfera protetora apresenta relevo mais suave do que o
pulso sem visto na Figura 18 (b) que apresenta no centro o que aparenta ser o inicio
da expulsao de fundido.
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(a) (b)
Figura 18 — Superficie ap6s pulso de (a)1kW 1ms cg e (b) TkW 1ms sg

A Figura 19 nos mostra que o aumento a largura temporal, mas com a mesma
energia do processo, 0s pulsos causaram menos efeito na superficie mantendo o
mesmo comportamento com relagdo a atmosfera protetora.

(a) (b)

Figura 19 — Superficie apbs pulso de (a)0,5kW 2ms cg e (b) 0,5kW 2ms sg

Esse menor efeito quando empregada em atmosfera protetora provavelmente
ocorre porque o argénio também é um meio ativo para producdo de laser possuindo
bandas de absor¢do de radiacdo e por ndo haver realimentacéo do sistema ele nédo
produz a ampliagcdo somente a absor¢céo reduzindo assim a poténcia do laser.

As imagens do MEV dos perfis nos furos nos mostram que baixa rugosidade nao
€ algo que pode ser esperado no processo de micro furacao a laser a Figura 20 exibe
mudancas muito grande no relevo do furo indicando uma rugosidade alta no interior
no furo, além disso podemos ver o escoamento de material da regido da entrada do
furo para o fundo reforcando a ideia que a vaporizagéo/sublimagéao ocorre abaixo da
superficie expulsando o material e parte retorna para o interior do furo fazendo com
que a espessura de material ressolidificado seja maior na entrada do furo e reduzindo
em direcdo a saida. A Figura 21 ratifica essa ideia pois mostra 0 material expulsa com
ondas de escoamento em direcao a parte interna do furo.
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Figura 21 — Material expulso no processo

Realizando uma analise quimica pelo método EDS (energy dispersive x-ray
detector) no metal base e na regido ressolidificada observou-se que ndo houve variagéo
dos elementos além das variagcbes inerentes da liga em pontos distintos. A Figura 22
mostra as regides onde foi realizado EDS, as Figuras 23 e 24 mostram os resultados
da espectrografia de forma. Todas as condi¢cdes testadas neste estudo apresentaram
resultados semelhantes.

. 20pm . Elwctron Image 1

Figura 22 — Regides analisadas
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Figura 23 — Espectrografia do metal base
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Figura 24 — Espectrografia do metal ressolidificado

51 CONCLUSAO

A condicéo ideal onde se obtém o menor didmetro de saida, 0,22 mm, é de
uma poténcia de pico de 6 kW, largura temporal de 2 ms sem atmosfera protetora de
argonio.

O uso de argbnio nos obriga a usar maiores poténcias de pico para conseguir o
mesmo resultado pois ele absorve parte da energia do laser.

Poténcias de pico excessivas deformam as saidas dos furos diminuindo a
conicidade, mas ha uma deformacao da saida perdendo sua circularidade.

A partir de uma energia de processo de 7J o didmetro de entrada se estabiliza em
aproximadamente 0,95 mm.

A analise EDS néo apresentou indicios de oxidacao, entao para microfuragcao em
aco AlSI 316L nao é necessario uso de atmosfera protetora de argénio.

A vaporizagao do metal ocorre na regiao interna da chapa e sua expansao
provoca a expulsdo do material fundido da parte superior, em poténcias abaixo da
ideal ndo ha expulsao efetiva do metal fundido fazendo om que ele retorne para o
interior do furo causando empescogamento ou completo fechamento do furo na altura
média do mesmo.
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CAPITULO 14

ESTUDO DO COMPORTAMENTO DE LAMINAS DE SERRA
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RESUMO: A melhoria das propriedades
mecanicas do aco utilizado em lamina de serra,
para aplicacao no corte da madeira, é essencial
na durabilidade dessa ferramenta. Portanto,
conhecer os esforcos e as tensbes a que séo
submetidas, mais a melhoria das propriedades
mecanicas direcionadas a essas condicoes,
tornam-se importante para o0 aumento de
vida util das laminas e reducéo de custos na
industria madeireira. A pesquisa trata das
condicdes iniciais de tracionamento da lamina,
para montagem em maquina de desdobro de
toras. A aplicacdo de um software para analise
de tensdes pelo método dos elementos finitos
devera indicar as principais regides, onde ha
concentracéo de tensdes ao final da montagem.
Os resultados serdo analisados e registrados,
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para verificar se a intensidade da forca de
tracdo utilizada na montagem interfere na vida
util da ferramenta, durante a operacéo de corte.
PALAVRAS-CHAVE: Madeira, lamina de serra,
elementos finitos.

ABSTRACT:

The improvement of the mechanical properties
of the steel used in the saw blade, for application
in cutting wood, is essential in the durability of
this tool. Therefore, knowing the efforts and
tensions to which they are subjected, more the
improvement of mechanical properties targeted
to these conditions, become important for
increasing service life of the blades and cost
reduction in the timber industry. The research
deals the initial conditions of blade traction state,
mounted in log sawing machine. The application
of software for stress analysis by finite element
method should indicate the main areas where
there are concentrations of tension at the end of
the Assembly. The results will be analyzed and
registered, to verify if the intensity of the tractive
force used in the Assembly interfere in the tool
life, during the cutting operation.

KEYWORDS: Wood, saw blade, finite elements.

11 INTRODUCAO

De acordo com Carmo (2014), o
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processamento primario da madeira é a principal e primeira atividade para gerar
melhorias na reducdo de custo no setor madeireiro. As maquinas de desdobro que
utilizam as serras de fita, especialmente as verticais, sdo as mais empregadas no
mercado nacional de serras para o corte da madeira. As principais caracteristicas
como robustez, facilidade de automacao e versatilidade, permitem variar o didmetro
de toras no processo de desdobro.

Quanto a qualidade superficial estabelecida na madeira apds o corte, o autor
destaca um conjunto de agdes como: a modelagem dos dentes da lamina de serra, a
ser definida ap6s a escolha da geometria dos dentes utilizados; o recalque a frio dos
dentes da lamina, a retifica lateral dos dentes e afiagcao propriamente dita.

As pesquisas de Junior (2011) indicam que todos os tipos de serras fitas séo
constituidos de laminas e dentes. Os dentes sdo formados por entalhes e saliéncias,
que sao responsaveis pelos sucessivos ataques nos feixes fibrosos da madeira,
arrancando certa quantidade durante a passagem, sob a forma de pequenas particulas
conhecidas como cavacos.

O formato e as dimensdes do dente tém influéncia direta sobre o resultado do
corte, a geometria ideal € aquela que possibilitara ganhos de qualidade e produtividade
“madeira serrada”. Gongalves (2000) cita alguns tipos de dente aplicados em laminas
de serra com fita larga, os perfis mais utilizados sao apresentados na (Figura 01).

Perfil 1 (denominado de perfil C): Possui a garganta ampla e boa rigidez, para
aplicacao no desdobro de qualquer madeira.

Perfil 2 (denominado perfil P): Permite fracionar o cavaco maior facilidade, para
aplicacao em todo tipo de madeira.

Perfil 3 (denominado perfil especial): Possui angulo de saida e espaco de
garganta bem amplo, devido a essas caracteristicas é aplicado no serramento de
madeira macia (baixa densidade).

S~ C

1

Figura 01: Perfis de Serra Fita Larga (Gongalves, 2000)

Conforme Goncgalves (2000), a lamina é exposta a uma variedade de solicitagcbes
mecanicas, caracterizada por fatores que agem sobre a parte ativa na regido dos
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dentes, e outros sobre a banda da lamina em contato com os volantes da maquina.
Os esforcos na parte ativa da lamina e banda de contato sdo provocados por: forca
centrifuga, angulo de inclinagao dos volantes, o corte, aquecimento da lamina, flexao
e intensidade de tragdo entre volantes da maquina.

Atensao trativa entre os vao livres dos volantes nao contribui para a uniformidade
da distribuicdo de tensdo em toda Iamina, isso devido a geometria irregular dos dentes.
Portanto, uma zona com concentracdo de tensao é estabelecida no fundo da garganta
do dente, o que pode ser suficiente para nuclear uma trinca, e romper a serra. Essa
tenséo pode ser calculada conforme a equacgao (A).

Nas pesquisas de Lai (2006), com desvios de laminas de serra no corte da
madeira, foi analisada a tracdo da lamina em diferentes condi¢des de trabalho, entre
os volantes de rolagem. E importante salientar que a falta de tracdo gera a deflexdo e
compromete a vida util da lamina (Figura 02).

Ovalorde (K ) varia de acordo com a variagéo de perfis dos dentes, devida a forma
da cavidade e altura do dente. Assim, diferentes geometrias apresentam diferentes
distribuicbes de tensdes. O presente trabalho avalia por meio da analise numérica
computacional, a distribuicdo de tensdes de um perfil de serra fita tipo “3” (Figura
01), de comum uso em serrarias para desdobro da madeira na regido de ltapeva.
No estudo a lamina esta na condicao estéatica e tracionada, caracteristicas dadas na
montagem da serra nos volantes, a fim de e se obter o (K ) para o perfil utilizado.

Limina de semra
—

nieror  Dentes da
serra

Figura 02 - Mecanismo de uma lamina de serra e o problema de deflexao (Lai, 2006)

Omax. — K:r * Tmédia (A)
Onde:
o__ = Tensdo maxima presente no final da garganta do dente

o = Tensao Média

média

K, = Coeficiente de concentragéo de tenséo
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2 | MATERIAIS E METODOS

2.1. Tipo de Lamina de Serra Utilizada na Pesquisa

AFigura 03 apresenta o perfildo dente utilizado paraamodelagem computacional.
Novamente, o perfil especial ou tipo 3 utilizado no desdobro da madeira macia (Figura
1), esse perfil € empregado em laminas a partir da base inferior da banda até a
extremidade superior do dente, com largura minima de 63,5 mm.

Figura 03 - Perfil especial (Fonte: Autor)

2.2. Software para Obtencao das Dimensdes Geométricas do Dente

O software livre “Imaged” foi utilizado para aquisicao das dimensdes da geometria
do perfil, apresentado na Figura 04, que serviu como entrada de dados no software de
elementos finitos, para a geracdo da lamina de serra em duas dimensdées com 1 mm
de espessura.

HO.04

Figura 04 - Dimensdes do perfil (Fonte: Abaqus)

2.3. Software Utilizado na Analise Numérica

O software utilizado para analise numérica foi o Abaqus 6.12 Student Edition,
trata-se de uma ferramenta para simulacdo de propdsito geral, que pode executar
simulacbes estaticas ou dinamicas, com uma biblioteca extensa de elementos para
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modelar praticamente qualquer geometria.

Na discretizacdo da malha na serra utilizou-se préximo ao dente o elemento
quadratico CPS8 livre, e estruturado na regidao da banda, trata-se de um elemento
continuo de segunda ordem e integracdo completa, que possui oito nés com dois
graus de liberdade cada.

Portanto, na regido proxima ao dente a malha ficou mais refinada como mostra
a Figura 05, essa condicao foi utilizada para aumentar a quantidade de elementos e
obter resultados mais precisos. Na simulacdo a serra encontra-se engastada em uma
das extremidades, e tracionada na outra. A tensdo de tracdo teve um crescimento
linear até o valor de 655 MPa (limite de escoamento do material), considerando-se
somente os valores inferiores para analise.

Figura 05: Malha (Fonte: Abaqus)

2.4. Material Utilizado na Simulacao

O material utilizado na simulagéo foi 0 ago 42CrMo,, trata-se de material extraido
de trabalhos ja estudados por Krél (2014). Os dados de comportamento do material
nas condicdes elastica e plastica serviram como base de entrada no software.

O Step utilizado € do tipo Static General, com 1000 incrementos a cada
0.001 segundos. Dessa forma, o programa gerou 1000 frames com possibilidade de
identificacéo da porcentagem de carregamento para cada frame.

31 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1. Anadlise da Concentracao de Tenso6es

Segundo as pesquisas de Gongalves (2000), realizadas com analise de tensdes,
a tensao trativa pode variar de 150 MPa até 200 MPa. A Figura 06 mostra a distribuicao
de tensbes de acordo com o critério de Von Mises, para uma tensao trativa de 175
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MPa, obteve-se uma tensao de 395,6 MPa.

S, Mises
(Avg

Figura 06: Distribuicdo de tensdes (Fonte: Abaqus)

3.2. Coeficiente de concentracao de tensao (Kc)

Atensao trativa que representa o estiramento da montagem entre volatentes foi
a tensao média de 175 Mpa, e a tensdo maxima foi de 395,6 MPa.
Portanto:

Tmédia

. 395,6 MPa

‘ 175 MPa

K =226

A constante da concentracao de tenséo obtida para esta geometria foi de 2,26;
considerando-se a tensdao média constante, a tensdo maxima pode ser reduzida
alterando-se a geometria do dente.

41 CONCLUSOES

A constante de concentracao de tensdes é um fator determinante, para analises
de concentracéao e distribuicdo de tensdes na lamina de serra. Este fator é fortemente
influenciado pela geometria do dente, entéo trabalhos com alteracbes de geometria
deveréao reduzir o valor da constante.

A proposta inicial seria a alteracao do raio no fundo da garganta do dente, neste
caso, aumentar o raio e analisar os resultados do (K ). A outra proposta seria comparar
a constante para os trés perfis das laminas (Figura 01), obter o perfil com menor grau

de (K)), e dar prioridade para pesquisas com essa geometria.
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RESUMO: Dentre os materiais utilizados como
implantes ortopédicos, o titanio e suas ligas tem
grande destaque. Além da biocompatibilidade
é importante que o material apresente
propriedades mecéanicas compativeis com a
aplicacédo. Este trabalho investiga o efeito de
diferentes tipos de homogeneizagcao sobre
a microestrutura e o comportamento em
deformacéo a frio das ligas Ti-35Nb e Ti-35Nb-
0,15Si. Ahomogeneizacéao das ligas foi realizada
em duas condi¢cbes diferentes. Condicdo 1:
amostras tratadas termicamente em forno com
atmosfera controlada de argbnio de 1000 °C

Ciéncia e Engenharia de Materiais 2

LIGAS TI-35NB E TI-35NB-0,15SI

por 8 horas. Nessa condicéo, a liga Ti-35Nb-
0,15Si apresentou maior ductilidade em relagéo
a liga Ti-35Nb. Condicdo 2: amostras tratadas
em forno com atmosfera de ar ambiente na
temperatura de 1000 °C por 8, 24, 48, 72, 96
e 120 horas. Em atmosfera ar ambiente as
amostras apresentaram a presenga da camada
de Oxido chamada de camada alfa influenciando
na dureza e no nivel de deformacéo a frio.

PALAVRAS-CHAVE: Ligas de titanio, Ti-35Nb,
Ti-35Nb-0.15Si, Oxidacao térmica, Deformacéo.

ABSTRACT: Among the materials used as
orthopedic implants, titanium and its alloys
has great merit. In addition to biocompatibility
it is important that the material has adequate
mechanical properties for the application. This
work investigates the effect of different types of
homogenization of the microstructure and the
cold deformation behavior of Ti-35Nb and Ti-
35Nb-0,15Si alloys. The homogenization of the
alloys was performed in two different conditions.
Condition 1: heat-treated samples of controlled
argon atmosphere to 1000 ° C for 8 hours. In
this condition, the Ti-35Nb-0,15Si alloys showed
higher ductility compared to Ti-35Nb. Condition
2: samples treated in ambient air atmosphere
at 1000 ° C for 8, 24, 48, 72, 96 and 120 hours.
In ambient air atmosphere samples showed
the presence of the oxide layer called alpha-
case influencing the toughness and the cold
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deformation level.
KEYWORDS: Titanium alloys, Ti-35NDb, Ti-35Nb-0.15Si, thermal oxidation, deformation.

11 INTRODUCAO

Nos ultimos anos, 0 uso de materiais metalicos na ortopedia tem sido bastante
explorado no processo de restauracao de fungcées comprometidas no sistema bioldgico
(CHEN etal., 2001). As ligas do sistema Ti-Nb-Si, do tipo 8, apresentam propriedades
que atendem aos requisitos dos materiais utilizados em implantes ortopédicos:
biocompatibilidade, elevada resisténcia mecénica e baixo modulo de elasticidade.
Os elementos de liga Nb e Si foram adicionados no Ti pelas seguintes razdes: séo
elementos nao citotdxicos, estabilizam a fase B, aumentam a resisténcia mecénica e
atuam na reducéo do modulo de elasticidade (NIINOMI et al., 2012).

O Ti possui uma transformacéo alotropica na temperatura de 882 °C, na qual ele
passada fase a, com estrutura hexagonal compacta, para afase 3, com estrutura cubica
de corpo centrado (DORAISWAMY e ANKEM, 2003). Em condi¢bes de deformacgao
ou elevada taxa de extracéo de calor, podem ser formadas fases metaestaveis, por
exemplo, as fases a’, a” e w. Essas fases surgem quando o equilibrio termodinamico
nao é alcancado (MANTANI e TAJIMA, 2006). As fases e, consequentemente, as
propriedades das ligas de Ti sdao altamente dependentes da composicao, tratamentos
térmicos e termomecénicos empregados.

O objetivo deste trabalho consistiu no estudo de diferentes condicbes de
tratamento térmico de homogeneizacao e o seu efeito na deformacéo e na correlagao
microestrutura-propriedades.

2 | MATERIAIS E METODOS

Para a producéo das ligas foram utilizados os seguintes materiais: Ti, Nb e Si. O
Si foi utilizado na forma de p6, enquanto que o Ti e o Nb foram utilizados na forma de
chapas. O Ti e o Nb foram decapados quimicamente com o intuito de remover 6xidos
presentes na superficie. A tabela 1 apresenta os materiais utilizados, a procedéncia, o
grau de pureza e as solucdes usadas na decapagem.

Material  Procedéncia  Grau de pureza (%) Decapagem quimica
MDT Implantes Grau 2
Titanio ,p' 30ml de HF, 30ml de HNO, e 30ml de H,O
Ortopédicos 99,9
50ml de H,SO,, 20ml de HNO,, 20ml de HF
Niobio CBMM 99,8 e ®
e 10ml de H,O
Silicio Alfa Aesar 99,9
Tabela 1. Materiais utilizados.
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Foram produzidas as ligas Ti-35Nb e Ti-35Nb-0,15Si (% massa). A massa dos
elementos foram medidas em uma balanca analitica para a producao de lingotes de
50 gramas. A producéo das ligas foi realizada em forno de fuséo a arco voltaico com
eletrodo ndo consumivel de tungsténio, sob atmosfera controlada de argénio em um
cadinho de cobre refrigerado a agua. O processo de fusao foi repetido seis vezes para
garantir a completa mistura dos elementos. Antes da fusdo, o forno foi submetido a
30 minutos de vacuo, dividido em trés lavagens com argonio em intervalos de 10 min.

Os lingotes fundidos foram submetidos ao tratamento térmico de homogeneizacéo
com o objetivo de corrigir variagbes de composicédo, decorrentes do processo de
solidificagdo no cadinho de cobre refrigerado. O tratamento foi realizado em dois
tipos de atmosferas: Forno tubular de quartzo (forno 1) com atmosfera inerte de
argdnio, submetido a 30 minutos de vacuo, com lavagens com argénio em intervalos
de 10 minutos, para evitar a alta reatividade do titdnio. O tratamento térmico de
homogeneizacéo realizado no forno tipo mufla (forno 2) empregou atmosfera de ar
ambiente para verificar a reatividade do titénio. A tabela 2 mostra os parametros dos
tratamentos térmicos de homogeneizacgao.

Forno Atmosfera Temperatura (°C) Tempo (h) Resfriamento
01 Argbnio 1000 8 Em forno
8 Em forno
24 Ambiente
02 Ar Ambiente 1000 48 Ambiente
72 Ambiente
120 Ambiente

Tabela 2. Parametros dos tratamentos térmicos de homogeneizacéo.

Asligas Ti-35Nb e Ti-35Nb-0,15Si homogeneizadas foram submetidos ao processo
de deformacéao a frio. Os corpos de prova na forma de blocos macicos apresentavam
as seguintes dimensodes: largura de 5 mm, altura de 9 mm e comprimento de 14 mm.
O corte dos corpos de prova foi realizado com discos abrasivos.

A deformacgdo a frio foi realizada em uma matriz semiaberta visando maior
uniformidade de deformacado. A deformacdo empregou uma matriz de deformacéo
projetada no DCEM-UFS (Departamento de Ciéncia e Engenharia de Materiais — UFS),
observada na figura 1. O processo foi considerado um forjamento em matriz aberta.
Os corpos de prova macicos foram colocados no canal central da matriz e submetidos
a compressao. Para a aplicacdo da carga foi utilizada uma prensa hidraulica Marcon
modelo MPH-15 com capacidade de carga de 15 toneladas. Os corpos de prova foram
recobertos com teflon e lubrificados com desengripante para diminuir o atrito com as
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paredes da matriz.

Figura 1. Matriz aberta: (a) partes separadas e (b) partes unidas.

As amostras em forma de tarugos foram submetidas a metalografia: embutimento,
lixamento e polimento. O embutimento empregou resina poliéster isoftalica. O lixamento
foi realizado com lixas de carbeto de silicio (SiC) na sequéncia: 80, 180, 220, 340, 400,
500, 600, 800, 1.200 e 1.500. Antes do polimento em cada pano, as amostras foram
submetidas a banho de ultrassom em uma lavadora ultrassénica digital para garantir
uma maior limpeza. O polimento foi realizado em panos com abrasivo de pasta de
diamante de 6, 3 e 1 um, sequencialmente, lubrificados com alcool etilico em uma
politriz da marca Arotec.

As ligas homogeneizadas e deformadas a frio foram submetidas a ensaios de
dureza em um durémetro da Future-tech, modelo FV-300, com carga de 5 Kgf e tempo
de impresséo de 10 segundos. Foram feitas dez impressbes em cada amostra, a
partir das quais foram calculados os valores médios de dureza Vickers. O ensaio foi
realizado partindo da superficie da amostra em dire¢do ao nucleo.

Para a revelacdo da microestrutura, as amostras foram atacadas quimicamente
com solugao de Kroll (91 mL de H,O, 3 mL de HF e 6mL de HNO,), conforme
recomendacdo ASM (Handbook). As microestruturas das ligas foram analisadas
através de microscopia 6ptica (MO) utilizando um microscopio modelo Carl Zeiss Axio
Scope A.1

Os difratogramas de raios X foram obtidos a partir de amostras lixadas e expostas
a radiacdo Cu-Ka (A= 1,5406 A) em um equipamento D8 Advance da Bruker Axs Brasil
de acordo com as seguintes especificagdes: voltagem de 40 kV; corrente de 40 mA;
varredura de 26 de 30 a 90°; incremento de 0,02° por passo; tempo de leitura de 0,1s
por passo. Para a identificacéo das fases utilizou-se as fichas de padrées do JCPDS
(Joint Committee for Power Diffraction Standards).
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31 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os corpos de provas das ligas Ti-35Nb e Ti-35Nb-0,15Si homogeneizadas em
atmosfera de argbnio e deformadas a frio, apresentaram reducao da altura e aumento
do comprimento. A tabela 3 apresenta os resultados referentes a deformacao.

Li Carga Medidas Iniciais Medidas Finais
iga
(Toneladas) (mm) (mm)
Ti-35Nb 15 5,0x9,0x 14,0 5,0x8,0x 16,0
Ti-35Nb-0,15Si 15 5,0x9,0x 14,0 5,0x5,5x 18,0

Tabela 3. Medidas dos corpos de provas antes e depois da deformacéo.

A liga Ti-35Nb-0,15Si apresentou maior deformag¢do em relacao a liga Ti-35Nb.
Este resultado deve-se ao comportamento do Si que € estabilizador da fase B (fase
ductil) e supressor da fase w (fase dura) (JING etal., 2008). Uma vez que a liga Ti-35Nb-
0,15Si apresentou maior ductilidade em relacao a liga Ti-35Nb, esta foi escolhida para
ser o0 objeto dos tratamentos de homogeneizag¢ao da condi¢do 2 (homogeneizagao em
atmosfera ar ambiente em 24, 48, 72, 96 120h).

Todas as amostras da liga Ti-35Nb-0,15Si foram pesadas em balanga analitica
antes e depois de cada homogeneizacdo. O objetivo dessa andlise foi quantificar uma
possivel alteracédo de massa das amostras. A tabela 4 apresenta todas as medidas
realizadas mostrando que a reatividade da liga foi continua na temperatura 1000 °C,
sendo caracterizada pela difusdo do oxigénio e aumento da espessura das camadas
de 6xidos externas de forma permanentes, diferente do que ocorre em temperaturas
baixas, onde a camada de Oxido formada é protetora. Observou-se que ocorreu ganho
de massa proveniente da formagdo de camadas de Oxidos de TiO, (normalmente
rutilo, anatase e brookita) formadas nas superficies das amostras. Esse resultado
foi decorrente do comportamento que o titanio e suas ligas possuem em absorver
oxigénio em solugéo soélida no seu reticulo cristalino até cerca de 40% em temperaturas
elevadas, sendo também formada uma camada protetora na superficie da liga como
um revestimento ceramico em temperaturas baixas (KUMAR, 2010). Foi observado
que nos tempos mais longos de homogeneizagao ocorreu maior ganho de massa.
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Ganho de

Forno Atmosfera Tempo Massa Inicial Massa Final Massa
(9) (9) 0
(%)
01 Argbnio 8h 7,645 +0,008 7,641 £0,002 N&ao houve
8h 8,091 £0,004 8,101 +£0,003 0,1%
24 h 8,460 + 0,003 8,516 + 0,002 0,6 %
48 h 6,638 +0,002 7,150 + 0,003 7,7 %
02 Ar
ambiente 51 §654+0,001 7,267 £0,004  9,2%
96 h 6,985 + 0,004 7,845 + 0,005 12,3 %
120 h 5,199 £+ 0,003 6,560 + 0,003 26 %

Tabela 4. Alteracédo da massa das amostras da liga Ti-35Nb-0,15Si nos tratamentos térmicos de

homogeneizacgéo.

As diferentes condicbes de homogeneizacédo influenciaram a microestrutura

das amostras analisadas. A amostra homogeneizada durante 8h em atmosfera de

argobnio e resfriada no forno apresentou uma microestrutura com graos da fase . A

amostra homogeneizada por 8h em atmosfera ambiente e resfriada no forno também

apresentou microestrutura constituida pela fase B. A figura 2 apresenta a micrografia

das amostras homogeneizadas por 8h nos dois tipos de atmosferas.

Lan e, 5] = e

gh Atmosfera Controlada

F

gh Atmosfera Ar Ambiente

Figura 2. Micrografia das amostras homogeneizadas por 8h em atmosfera de argbnio e

atmosfera de ar ambiente.

Fonte: UFS, 2016.

Nas homogeneizacdes por 8h nas atmosferas de argbnio e ar ambiente, com

resfriamento no forno, foram visualizados somente picos referentes a fase  do Ti

confirmando a micrografia. A figura 3 apresenta as difragdes de raios-X das amostras.
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Figura 3. Difracdo de raios-X das amostras homogeneizadas por 8h em diferentes atmosferas.
Fonte: UFS, 2016.

As amostras homogeneizadas durante 24 e 48h em atmosfera ambiente foram
resfriadas ao ar e apresentam em sua micrografia graos maiores em relacédo as
amostras homogeneizadas durante 8h. Na micrografia ndo foi possivel visualizar
fase martensita. O maior tempo de aquecimento das amostras 24 e 48h favoreceu o
aumento dos graos.

24h Atmosfera Ar Ambiente

Figura 4. Micrografia das amostras homogeneizadas por 24 e 48h em atmosfera de ar
ambiente.

Fonte: UFS, 2016.

As difrac6es de raios-X das amostras homogeneizadas por 24 e 48h revelaram
picos referentes a fase martensita a”. O surgimento da martensita a” € explicado pelo
fato das amostras terem sido resfriadas ao ar, consequentemente houve uma elevada
taxa de extracao de calor e a formacéo de a” (SOUZA, 2008).
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Figura 5. Difracéo de raios-X das amostras homogeneizadas por 24 e 48h em atmosfera
ambiente.

Fonte: UFS, 2016.

As amostras homogeneizadas por 72, 96 e 120 h em atmosfera ambiente e
resfriadas ao ar apresentaram microestruturas com a fase martensita, diferente das
amostras homogeneizadas por 24 e 48h. Resultado explicado pelas seguintes razdes:
maior o tempo de aquecimento da amostra, maior a taxa de extracao de calor e por
isso as micrografias das amostras 72, 96 e 120h evidenciam a fase martensita a”.

= S

72h Atmosfera Ar Ambiente 96h Atmosfera Ar Ambiente
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Figura 6. Micrografia das amostras homogeneizadas por 72, 96 e 120h em atmosfera de ar
ambiente.

Fonte: UFS, 2016.

Nas difracGes de raios-X observam-se picos referentes a fase a” confirmando a
martensita observada nas micrografias.
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Figura 7. Difragdo de raios-X das amostras homogeneizadas por 72, 96 e 120h em atmosfera
ambiente.

Fonte: UFS, 2016.
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As amostras analisadas tinham o formato de um tarugo. Ametalografia foi realizada
na superficie do tarugo para andlises de microscopia Optica e difracdo de raios-X ja
apresentadas em cada condi¢do. O processo de metalografia removeu toda a camada
de éxido, por isso os picos referentes a 6xidos de titdnio ndo foram identificados.
A camada de Oxido formada na lateral do tarugo foi preservada e posteriormente
analisada por DRX, onde foram detectados picos referentes aos oxidos rutilo, brookita
e anatase.

Superficie da amostra oxidada
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Figura 8. Difragcéo de raios-X da camada de 6xido formada na amostra.

Fonte: UFS, 2016.

Para medir os valores de dureza Vickers, nas regides internas e externas, as
amostras foram cortadas transversalmente, embutidas a frio e lixadas. As medidas de
dureza das regides internas e externas das amostras, foram realizadas da borda (area
proxima a superficie da amostra) em direcdo ao nucleo (area central da amostra). A
tabela 5 apresenta os valores da dureza Vickers das amostras nas diferentes condicoes
de homogeneizacgao.

Na atmosfera de ar ambiente, os resultados evidenciaram que os valores médios
das bordas foram mais altos em relagdo ao nucleo devido ao fato da difusdo de
oxigénio acontecer na regido da borda da amostra. No intervalo até 24 horas ocorreu
a formacgéo da camada de 6xido até a sua saturagdo. Com o aumento do tempo de
homogeneizacéo foi possivel perceber um pequeno decréscimo da dureza, isso pode
estar relacionada ao aumento da fase a” que segundo a literatura apresenta menor
dureza que a fase B (SOUZA, 2008).

Na atmosfera de argbnio os valores da dureza na superficie e no centro nao
mudaram, indicando que na atmosfera inerte o material ndo apresentou modificacdes
na microestrutura e na dureza, comportamento diferente da atmosfera oxidante, onde
ocorreu modificacdo na superficie e no centro da amostra. Isso explica os valores
baixos de dureza em argbnio e valores altos em atmosfera oxidante.
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Tabela 5. Valores da dureza Vickers das amostras homogeneizadas.

As amostras da liga em analise, Ti-35Nb-0,15Si, que foram homogeneizadas
em atmosfera ar ambiente foram deformadas a frio na matriz aberta projetada. Os

corpos de prova com largura de 5 mm, altura de 7 mm e comprimento de 11 mm foram

produzidos e submetidos a compressdo. A deformacgéo foi calculada empregando

variacao das medidas das alturas inicial e final dos corpos de prova, apés a compressao,
observados na tabela 6.

Tempo Carga Medida inicial Medida final Deformacao
(h) (toneladas) (mm) (mm) (%)
Condicao: Homogeneizagcao Ar ambiente
24 10 50x7,0x11,0 5,0x5,0x 14,0 28 %
48 10 50x7,0x 11,0 5,0x4,5x 16,0 35 %
96 10 50x7,0x11,0 Desintegrou-se 0
120 10 50x7,0x11,0 Desintegrou-se 0

Tabela 6. Comportamento das amostras homogeneizadas em ar ambiente em deformacao a

frio.

Os corpos de prova deformados das amostras homogeneizadas por 24, 48,
96 e 120h apresentaram fraturas e trincas. As amostras homogeneizadas por 24h
e 48h apresentaram grande quantidade de trincas, entretanto, foi possivel medir as
dimensoes finais, enquanto nas amostras homogeneizadas por 96 e 120h nao foi
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possivel fazer a medicéo final, pois as amostras desintegraram-se totalmente e ficaram
em forma de po.

A amostra homogeneizada por 48h apresentou maior ductilidade em relagéao a de
24h devido ao maior periodo de tempo de homogeneizagao que favorece o crescimento
dos graos, aumenta a ductilidade e reduz a resisténcia mecanica.

O tempo que a amostra ficou exposta na atmosfera de ar ambiente influenciou
diretamente a deformac&o. A amostra homogeneizada por 48h apresentou mais
trincas em relacdo a amostra de 24h, e as amostras homogeneizada por 96 e 120h
desintegraram-se totalmente, isso devido ao fato de que o maior tempo de exposicao
na atmosfera oxidante, mais oxigénio pode ser difundido endurecendo a amostra
tornando-a fragil e quebradica.

De acordocom osresultados obtidos nostratamentostérmicos de homogeneizacao
adotados nesse trabalho foi possivel observar a elevada afinidade do titdnio com o
oxigénio, através da formacdo de uma camada de Oxido sobre a superficie da liga
exposta a atmosfera de ar ambiente. Aléem disso, a elevada solubilidade do oxigénio
causou difusdo deste elemento ao longo de uma camada abaixo da superficie oxidada
tendendo a aumentar a dureza e a resisténcia por solugdo soélida intersticial. Em
atmosfera de ar ambiente a camada de 6xido formada influenciou a dureza, o nivel de
deformacdo a frio e ocorreu fratura sob deformacéo.

41 CONCLUSOES

De acordo com os ganhos de massa das amostras tratadas em atmosfera de ar
ambiente concluiu-se que quanto maior o tempo de exposicao da liga a uma atmosfera
oxidante em altas temperaturas, maior o0 ganho de massa proveniente da camada de
oxido formada e do oxigénio difundido.

As difragdes de raios-X confirmaram as micrografias revelando a formacao da
fase a” nas condigcbes em que as amostras foram resfriadas ao ar. A difracéo de raios-X
na superficie da amostra confirmou a formac¢ao da camada de 6xido (rutilo, anatase e
brookita).

Foi verificado aumento de dureza das amostras homogeneizadas por 8h, de 194
HV em atmosfera de argbnio para 270 HV em atmosfera de ar ambiente devido a
difusdo do oxigénio na liga de titanio. A exposicdo em atmosfera oxidante por mais
tempo (24, 48, 72, 96 e 120h) produziu aumento maximo de dureza de 478 HV.

A difusdo do oxigénio nas amostras homogeneizadas em atmosfera oxidante
endureceu e fragilizou as amostras apresentando diversas trincas e fraturas em
deformacéo a frio.

Com esse trabalho foi possivel verificar que as condicdes de homogeneizacéo
da liga Ti-35Nb-0,15Si influenciaram diretamente a microestrutura, a dureza, as
transformacdes de fases e o comportamento da liga em deformacéao a frio.
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RESUMO: Neste trabalho foi estudada a
biodegrabilidade e a resposta frente a esforcos
mecanicos de placas e parafusos fabricados
a partir de uma liga comercial a base de
magnésio. Materiais metélicos e suas ligas
séo frequentemente utilizados na fabricagdo
de dispositivos ortopédicos e implantes para
reconstrucdo Ossea, pois podem associar
propriedades mecénicas e de biodegrabilidade.
O magnésio e suas ligas tém ganhado destaque
nesse cenario, associado ha necessidade do
elemento magnésio no metabolismo humano.
As ligas de magnésio apresentam resisténcia
mecéanica melhorada e permitem o controle
das taxas de corrosao. A liga AZ91D utilizada
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nesse trabalho & constituida de 8,5-9,5% de
aluminio e 0,45-0,9% de zinco, em peso, com
balanceamento do percentual de magnésio.
Para avaliar a biodegrabilidade dessa liga, foi
confeccionada uma placa com espessura de
1,3 mm que foi exposta a testes de corrosao
conforme a norma ASTM F1635, em solucéo de
Simulation Body Fluid (SBF) em areaequivalente
a 1,00 cm?. A resposta mecanica foi avaliada
por ensaio de cisalhamento, com a utilizacéo
de parafuso com rosca métrica M2x0,6 com
9 mm de comprimento conforme norma ASTM
F2502. A taxa de corroséo obtida para o tempo
de ensaio permitiu uma analise qualitativa da
liga na solucéo que simula os fluidos corporais.
O valor obtido no ensaio de cisalhamento foi de
94,4 MPa, patamar que pode ser considerado
satisfatério para dispositivos utilizados na
fixagcdo de fraturas.

PALAVRAS-CHAVE:
biodegrabilidade, degradacao, implantes.

Magnésio,

ABSTRACT: This work is presented the study on
the biodegradation and the mechanical stresses
of plates and screws made from a commercial
alloy magnesium base. Metallic materials
and alloys are often used in the manufacture
of orthopedic devices and implants for bone
reconstruction, as they may involve mechanical
properties and biodegradability. Magnesium

and its alloys have gained prominence in this
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scenario, there is associated need of magnesium element in human metabolism.
Magnesium alloys have improved strength and allow control of corrosion rates. The
AZ91D alloy used in this work consists of 8.5-9.5% aluminum and 0.45 to 0.9% zinc,
by weight percent magnesium balancing. To assess the biodegradability of this alloy,
was made a plaque with a thickness of 1.3 mm exposed to corrosion testing according
to ASTM F1635, Body Fluid Simulation solution (SBF) equivalent to 1.00 cm? area.
mechanical response was evaluated by shear test, using screw with metric thread
triangular M2x0,6 9 mm long according to ASTM F2502 (2005). The corrosion rate
for the time assay allowed a quantitative analysis of the alloy in the solution which
simulates body fluids. The value obtained in the shear test was 94.36 MPa, a level that
can be considered suitable for devices used in fracture fixation.

KEYWORDS: Magnesium alloy, biodegradability, strength.

11 INTRODUCAO

Ligas a base de magnésio sdo comumente utilizadas na industria de transporte
e aeroespacial. Podem ser utilizadas em substituicdo aos biomateriais devido a sua
abundancia, e principalmente a similaridade de propriedades ao osso humano. O
desenvolvimento e utilizagcdo de implantes biodegradaveis é uma area muito estudada,
pois permite que os materiais utilizados sejam dissolvidos ou adsorvidos depois de
implantados. Materiais da classe dos polimeros sdo comumente utilizados para esse
fim, mas apresentam baixa resisténcia mecanica. !"!

Estudos in vivo demonstraram que 0 magnésio, que € um elemento essencial
no metabolismo humano, € adequado como biomaterial para utilizacao em implantes
médicos. O magnésio como material para implantes degradaveis fornece tanto
biocompatibilidade como propriedades mecanicas, apresentando densidade especifica
(1,74-2 g/cm3) e mddulo de Young (41-45 GPa) similares as do osso humano (1,8-2,1
g/cm3, 3-20 GPa). I3

As ligas de magnésio apresentam resisténcia mecanica melhorada e permitem
o controle das taxas de corrosdo de acordo com 0s elementos adicionados. A liga
AZ91D utilizada neste projeto é composta de 8,5-9,5% de aluminio e 0,45-0,9% de
zinco, em peso, com balanceamento do percentual de magnésio, é uma das ligas de
magnésio mais utilizadas comercialmente devido a sua excelente relacdo de peso e
resisténcia mecénica e por apresentar baixa liberagao de hidrogénio. No entanto, como
todas as ligas a base de magnésio, esta liga possui grande suscetibilidade a corrosao
“'2’4{ 0 que limita muitas aplicacbes de engenharia, especialmente em ambientes
electroliticos, aquosos. Porém, torna-se uma propriedade interessante para aplicacoes
de biomateriais, em que a corroséo in vivo do implante a base de magnésio, com o
devido controle, possibilita 0 desenvolvimento de um dispositivo bio-absorvivel. 25!

A avaliagédo do comportamento mecénico através de ensaios de cisalhamento e
das taxas de corroséo da Liga AZ91D em uma solugcao que simula os fluidos corporais
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denominada de Simulated Body Fluid (SBF), fornecem informagbes que permitem
qualificar a sua aplicabilidade como material para implantes biodegradaveis. 67!

Assim, neste trabalho foi avaliado o comportamento de biodegrabilidade e a
resposta mecanica em placas e parafusos, respectivamente fabricados a partir de uma
liga comercial a base de magnésio

2 | MATERIAIS E METODOS

Para a realizagao do trabalho, foi utilizada a liga de magnésio AZ91D, na forma
de lingotes fundidos, sem tratamento posterior. Este material teve sua composi¢ao
quimica verificada por microssonda (HITACHI, mod. TM3030/Swift ED3000) e como
referéncia a norma ASTM B94. A analise foi realizada em uma amostra com area de
10 mm? e os resultados expressam a média de cinco medi¢des em diferentes areas da
referida amostra. Os resultados sé&o apresentados na Tabela 1.

Elemento Mg Al Cu Zn Mn Si
%em massa | 90,57 | 8,56 - 0,70 - -
ASTM B94 Bal. 8,3-9,7 0,03 max. | 0,35-1,00 | 0,15-0,50 | 0,10 max.

Tabela 01 — Composigao quimica das amostras utilizadas.

Primeiramente os lingotes foram seccionados e torneados em um torno CNC
(ROMI MOD) na forma de parafusos, conforme indicado na Figura 1 (a e b). As roscas
obtidas foram laminadas com a utilizagdo de um cossinete de ago rapido M2x0,5mm.
O processo de usinagem ocorreu sem o uso de fluido refrigerante/lubricante para evitar
contaminacao das amostras. Foram produzidos parafusos e placas, os quais tiveram
suas caracteristicas mecanicas e quimicas, respectivamente avaliadas.
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Figura 1: Desenho técnico do parafuso da liga AZ91 (dimensdes em mm).

Para verificacdo do comportamento mecéanico, foram realizados ensaios de
microdureza Vickers (FUTURE-TECH, modelo FM-700) com carga igual a 200 gf com
um tempo de indentagdo igual a 15 segundos. Os resultados obtidos representam a
média de 05 medidas.

Para a determinacdo do comportamento de cisalhamento dos parafusos
fabricados, foi construido o dispositivo mecanico de aco inox ASTM 304, apresentado
na Figura 2. As amostras foram inseridas nas pecas moveis do dispositivo formando
um conjunto Unico. ApOs deslocamento, a amostra foi cisalhada em trés partes
perpendiculares ao longo de seu eixo. Foi utilizada uma maquina universal de ensaios
(EMIC — modelo DL30000), com célula de carga de capacidade maxima de 500 N.
A velocidade de deslocamento do cabecote foi de 5 mm/min. Cinco amostras foram
submetidas ao teste de resisténcia ao cisalhamento.
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Figura 2: Desenho do dispositivo de ensaio de cisalhamento parte 1 (a) e parte 2 (b)

A resisténcia ao cisalhamento da amostra foi calculada, como:

2.Fm
Ch=
P=T42

Em que:

T,= Resisténcia ao cisalhamento (MPa)
F_ = Forca maxima registrada (N)

d = Didmetro médio do parafuso (mm)

Para avaliacdo da biodegrabilidade e da taxa de corrosdo da liga AZ91, foram
confeccionadas placas, conforme Figura 3. Para obter as dimensdes de 20 x 20 mm
e 1,3 mm de espessura, as placas foram primeiramente usinadas (centro de usinagem
ROMI, modelo D600), e apbés lixadas (# 2000), e submetidas ao teste de corrosao
com a utilizacdo de um Potenciostato/galvanostato (Biologic SP-2000) com célula
de corroséo de 250 mL com uma rede de platina como contraeletrodo e eletrodo de
referéncia de calomelano saturado (SCE), em contato com a solucédo de Simulated
Body Fluid (SBF). O pH da solu¢ao foi mantido em torno de 7,45. Os ensaios foram
realizados em temperatura média de 37 °C por circulacdo de dgua externa em banho
termostatico. A area da placa de exposicao ao ensaio foi de 1 cm2. A composi¢ao
da solugdo SBF utilizada foi: NaCl 8.03 g/L, NaHCO, 0.355 g/L, KCI 0,225 g/L,
K,HPO,.3H,0 0,311 g/L, MgCl,.6H,0O 0,311g/L, 1,0 M HCI 39,0 mL, CaCl, 0,292 g/L,
Na,SO, 0,072g/L e tris (OHCH,),CNH,) 6,118g/L.
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Figura 3: Desenho esquematico das placas (dimensdes em mm).

Os testes foram realizados nos tempos de 15, 45, 60 e 120 min. Ap6s um
periodo de estabilizacdo de 30 minutos na solugcéo a espectroscopia de impedancia
eletroquimica foi obtida no potencial de circuito aberto (OCP) de 3 MHz a 100 mHz,
com uma amplitude de tenséo perturbativa de 5 mV. A polarizacéo linear foi realizada
por meio de uma velocidade de aplicacao de potencial de 10 mV/min com uma variacao
de potencial de -500 mV vs Eoc até 500 mV, para determinacéo da taxa de corrosao.
As medices electroquimicas foram determinados por espectroscopia de impedancia.
A polarizacéo linear, usado para obter as taxas de corroséo, foi avaliada utilizando o
software de CE-Lab. Foram realizados testes de corrosao por imersao, em temperatura
média de 37°, com a utilizacao de trés pinos imersos em 200 mL de solugéo SBF, por
3, 5 e 7 dias, respectivamente.

Para caracterizacdo microestrutural e superficial, as amostras foram avaliadas
via microscopia 6ptica (Olympus, modelo BX41M-led) e eletrdnica de varredura (Zeiss
modelo MA10), Para revelagdo das microestruturas do material na condi¢ao inicial,
amostras extraidas do lingote foram lixadas e polidas e, posteriormente atacadas com
reagente constituido de 5 ml de acido acético e 95 ml de etanol.

3 | DISCUSSOES DOS RESULTADOS

Na Figura 4 esté apresentada a microestrutura obtida do lingote na sua condicé&o
de como recebido. Pode ser observada que a microestrutura € composta de fase alfa,
com pequenas particulas precipitadas de fase beta (em menor quantidade) distribuidos
nos contornos de graos recristalizados. Pode também ser observada a ocorréncia de
pequenos poros na microestrutura do material, resultado do processo de solidificacéo.
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Figura 4 — Microestrutura da amostra de AZ91D fornecido.

Os implantes com dimensées @2,0 x 10,5 mm de comprimento fabricados no
presente trabalho apresentaram uma resisténcia ao cisalhamento final de 94,3 + 8,1
MPa, a qual ficou acima da resisténcia do osso cortical de 68 MPa ao cisalhamento
(COWIN et al., 2001), satisfazendo a necessidade dos valores de resisténcia mecéanica
do material para superar os valores de resisténcia do osso cortical para uma fixagao
segura. Os ensaios de cisalhamento efetuados na presente série mensuraram
os efeitos cisalhantes na direcdo perpendicular ao longo do eixo do implante. Este
modo foi selecionado devido a este tipo de carga ser importante na pratica onde o
escorregamento dos fragmentos 6sseos nos planos da fratura cria um cisalhamento
similar.

Os implantes de fixacdo sdo fabricados para aproximar e estabilizar o 0sso,
melhorando a resposta de cura e a unido biologica. Dispositivos bioabsorviveis devem
fornecer resisténcia mecénica inicial apropriada para suportar os esfor¢os, o que, em
Ultima instancia, seréo suportados pelo 0sso cicatrizado.

Como a resisténcia do dispositivo bioabsorvivel diminui com sua degradacéo,
a carga resultante é transferida para o o0sso, transformando-se em um estimulo
mecanico para a remodelacéo O6ssea. Para o bom desempenho do implante, este
deve satisfazer requisitos de resisténcia mecanica e taxa de degradacao para ser
aceito como seguro na fixagdo de fraturas. Dessa forma, esta série de experimentos
teve como objetivo obter os valores de resisténcia mecéanica dos parafusos fabricados
neste trabalho e compara-los com os valores apresentados em dados disponiveis na
literatura. Na Figura 5 esta representado o parafuso ap6s o ensaio de resisténcia
ao cisalhamento e na Figura 6 € observada a superficie de fratura do parafuso apo6s
ensaio de cisalhamento.
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Figura 6 — Microestrutura de fratura do parafuso apds ensaio de cisalhamento.

Os parafusos fabricados apresentaram baixa deformacgao plastica antes do seu
rompimento. Isto resultou da presencga de concentradores de tenséo na liga fundida, da
baixa coesao intergranular, e devido ao tipo de empacotamento atébmico do magnésio
(HC). De acordo com norma técnica, deformagdes inferiores a 3% em tragdo sao
esperadas nestas ligas. A média das medidas de dureza da superficie do parafuso foi
de 68 HV.

Na Tabela 2 estdo apresentadas as taxas de corrosdo obtidas conforme o
potencial de corrosao (Ecorr) e corrente (lcorr) aplicados.
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Tempo (min) | Ecorr (V) | Icorr (UA) Taxa de corrosao (mm/a)
15 -1,644 38,759 0,85
45 -1,629 100,351 2,21
60 -1,614 65,400 1,44
120 -1,614 105,774 2,33

Tabela 2: Taxa de corrosao

Durante o ensaio de 60 minutos foi observado o turvamento da solugédo SBF, o
que pode ter contribuido para a obtencéo da taxa de corrosao de 1,44 mm/a, abaixo
da taxa obtida no tempo de exposicao de 45 min.

Na Figura 7 estdo representadas as curvas de polarizacéo da liga AZ91, nos
respectivos tempos de 15, 45, 60 e 120 minutos.
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Figura 7: Curva de polarizagéo da liga AZ91 em solugéo SBF.

O comportamento da liga foi praticamente constante, pequeno desvio foi obtido
no tempo de 60 minutos. E importante salientar a sensibilidade da solugéo SBF, quanto
a formacao de precipitados de ions e consequente alteragcdo no pH, o que pode ter
contribuido para o desvio de comportamento.

Quanto a corroséo galvanica, o0 magnésio possui 0 mais elevado potencial de
electronegatividade dos metais estruturais e, em consequéncia, uma grande tendéncia
a polarizagao anddica em solugdes salinas.

Em relacdo ao teste de corrosdo por imerséo, foi avaliada a superficie corroida
dos parafusos apds 3 dias de exposicdo. Nesse ensaio a perda de massa sofrida pelo
parafuso em imersao foi 5 vezes menor que o valor inicial. Nos demais tempos 5 e 7
dias, respectivamente o parafuso foi totalmente corroido/dissolvido na solu¢cao SBF,
fator esse monitorado pela alteracdo do pH, que ficou altamente alcalino.

Na Figura 8 é apresentada a superficie do parafuso produzido apos 3 dias
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de imersédo na solucdo de teste. Nesta figura pode ser observada a ocorréncia de
corroséao localizada, de natureza nao homogénea, e com maior intensidade na regiao
de rosca do parafuso. A corrosdo desenvolvida do tipo por pites € caracterizada a
partir da propagacéao e coalescéncia de sitios e predominou nos parafusos produzidos.
Este fato é importante, pois a corrosdo por este mecanismo promove uma rapida
incapacitacdo quanto ao suporte de carga destes elementos, 0 que poderia contribuir
com uma falha prematura dos mesmos, caso aplicados em implantes. Outro fato € que
possivelmente a deformacao imposta no processo de abertura das roscas do parafuso
teve impacto importante sobre o processo de corrosao, ja que a alta concentragao de
defeitos cristalinos tende a aumentar o potencial de corroséo nessas regioes.

Figura 8: Parafuso ap6s ensaio de corrosao por imersao em solucdo SBF. As setas indicam a
ocorréncia de corroséo localizada (pites) ao longo do corpo do parafuso.

41 CONCLUSOES

A liga AZ91D apresentou resisténcia ao cisalhamento superior a 94 MPa a
qual estad acima do valor de referéncia para aplicacdo em condi¢cdes de implantes.
Porém, nos ensaios de corrosdo na solucdo que simula os fluidos corporais (SBF),
foi determinada uma taxa de corrosédo de 2,33mm/a, o que pode ser considerada alta
e levaria rapidamente a degradacdo do material e de suas propriedades mecanicas.
Aliada a isto, também o modo de ocorréncia da corrosdao, com o desenvolvimento de
pites e localizada intensamente nas regides das roscas, indica que o processo de
fabricagdo tem forte efeito sobre a durabilidade dos artefatos produzidos com a liga
AZ91D. A intensa deformacé&o contribui de forma significativa na taxa de corroséo e,
portanto, deve ser considerada no projeto dos artefatos produzidos com esta liga.

Por fim, maiores estudos ainda se fazem necessarios para definir a relacéo
quantitativa entre a taxa de corrosao e a deformacéao imposta, bem como os modos de
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minimiza-las de forma eficiente.
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CAPITULO 17
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RESUMO: Os estudos apresentados propoem
uma nova alternativa a utilizagdo do cromo
hexavalente napreparacao de superficiesde aco
galvanizado para pintura, que precisam ter uma
capacidade anticorrosiva relevante. Propomos
através de tratamentos de superficie porimersao
utilizando silano junto ao inibidor tanino, uma
alternativa aos revestimentos protetores do tipo
barreira empregados em acos galvanizados.
Utilizou-se de diferentes ph’s para se avaliar
qual o melhor comportamento levando se em
consideracao a acidez da solugcdo e em quais
tempos de imerséo a sinergia é promovida. Os
substratos foram desengraxados e depois da
imersao curados para posterior caracterizacao
por técnicas eletroquimicas, MEV e EDS. Os
ensaios revelaram uma boa sinergia entre
o silano TEOS e o inibidor tanino. Alguns
pardmetros demonstraram um desempenho
superior comparado ao galvanizado sem
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tratamento. A alternativa proposta tem potencial
e indica que no futuro podemos apresentar
uma alternativa concreta para a substituicdo do
cromo em processos industriais.
PALAVRAS-CHAVE:
TEOS, acgo galvanizado

silanizacdo, taninos,

ABSTRACT: The studies presented propose
a new alternative to the use of hexavalent
chromium in the manufacture of galvanized
steel surfaces for painting, which must have a
relevant anticorrosion capacity. We propose by
immersion for surface treatments using silane
with the tannin inhibitor, an alternative to the
protective coatings used in galvanized steel.
We used different pH’s to evaluate what the best
behavior taking into account the acidity of the
solution and in which synergy immersion times
is promoted. Substrates were cleaned and after
immersion cured for further characterization by
electrochemical techniques, SEM and EDS.
The tests revealed a good synergy between
the TEOS silane and tannin inhibitor. Some
parameters superior
performance compared to galvanized steel

have demonstrated
without treatment. The alternative proposal has
potential and indicates that in the future we can
provide a real alternative for the replacement of
chromium in industrial processes.
KEYWORDS:
galvanized steel

silanization, tannins, TEOS,
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INTRODUGCAO

Uma das grandes tarefas da ciéncia que trabalha no desenvolvimento de
revestimentos protetores anticorrosivos € aliar materiais que possam ter propriedades
resistentes contra qualquer tipo de corroséo, junto de técnicas e substéncias que
possam ser alternativas sustentaveis. O resultado dessas acbes promove uma
interacdo inteligente de tecnologia e consciéncia, para que possamos cada vez mais
inibir os processos corrosivos e diminuir os gastos empregados com substituicdo de
pecas e manutencao de equipamentos, além de preservar o meio ambiente.

O aco galvanizado € um material amplamente utilizado em varios dos setores de
construcao pois tem como caracteristica ser altamente resistente mecanicamente além
de ser ductil. Juntamente disso, a sua capacidade de se defender contra a corrosao
pelos revestimentos que este material lanca mao garantem a ele um emprego quase
certo em todas as ocasides que se necessita de um material de grande qualidade.

Um dos tratamentos mais comuns que este material se utiliza para garantir seu
total rendimento é o revestimento de conversédo a base de cromato aumentando sua
resisténcia anticorrosiva e também a sua capacidade de aderir a outros materiais
subsequentes como as tintas, sendo este até hoje o método mais efetivo na preparacao
deste metal.("

Apesar de garantir grandes propriedades ao aco galvanizado a ciéncia
tenta desenvolver novas alternativas ao emprego do cromato visto que este é um
material altamente cancerigeno e nocivo aos seres humanos e ao meio ambiente,
respectivamente.

Com o desenvolvimento da pesquisa algumas formas de se tentar a exclusao do
uso de cromatos vem sendo apresentadas como é o caso dos revestimentos a base
de silanos, pois apesar de também gerarem residuos em uma escala bem menor e
que também merece atengdo, sdo caracterizados por terem uma facil destinagdo e
tratamento.

Os silanos que séo considerados 6timos agentes de acoplamento e podem
apresentar satisfatérias ligacdes entre as interfaces organicas e inorganicas oferecendo
uma boa aderéncia entre tintas e substrato.

Junto dessa alternativa mais sustentavel vem se estudando cada vez mais
substancias organicas que possam auxiliar na contencéo da corrosao em diversos
tipos de materiais e um deles é o tanino, que é um inibidor natural de corrosao, extraido
de plantas, atoxico e biodegradavel.®

O emprego de silanos possui a capacidade de proteger o metal da corroséo através
do método de barreira, mas que precisam ser densos e de preferéncia hidrofébicos.
Entretanto a camada obtida normalmente ndo é de alta qualidade apresentando
trincas, falhas e poros na estrutura®. Logo, nessa pesquisa tem-se o objetivo de se
aplicar o tanino junto na superficie como uma opc¢ao a essas caracteristicas, inibindo
qualquer oxidagao que possa ocorrer devido esses fatores.
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MATERIAIS E METODOS

A primeira parte do trabalho foi realizada para que encontrassemos qual a faixa
de pH seria mais sinérgica entre o silano TEOS e o inibidor natural Tanino. Logo
ap6s encontrarmos a faixa ideal analisamos em diferentes tempos de exposicéo o
comportamento do revestimento através de andlises eletroquimicas.

Para todas as amostras de ago galvanizado previamente ao processo de
obtencédo do revestimento na superficie foi utilizado um processo de limpeza, para
qgue eliminassemos quaisquer gorduras e sujeiras da area que seria recoberta. A
limpeza foi feita com a ajuda de um desengraxante alcalino da marca Saloclean 667N
fornecido pela Klintex® na concentracdo de 70g/L sendo elas previamente lavadas
com detergente e esponja para remover 0 excesso de sujidades e s6 assim passarem
para essa solucdo durante 10min e 80 °C. Foi escolhido um desengraxante alcalino
pois 0os grupos hidroxila provenientes da solugdo adeririam a superficie em grande
quantidade favorecendo a ligagao dos grupos silanol com o substrato, resultando em
um revestimento mais homogéneo e denso.

Apo6s ficarem imersas em solucao todas as amostras passaram pelo teste de
quebra d’agua, para garantir a efetividade do procedimento.

As solugdes para imersdo e obtencdo do revestimento foram feitas utilizando-
se o silano do tipo TEOS fornecido pela Sigma-Aldrich 98% e dissolvido em &agua,
deionizada e destilada e alcool etilico na proporcao 2%, 49%, 49% junto do inibidor
Tanino dissolvido na mesma solu¢ao na concentracéo de 2g/L. O tempo de hidrélise
do silano TEOS com Tanino foi de 24 horas.

A etapa de imerséao foi realizada com um elevador de discos MA 765 Marconi
no qual foi empregado uma velocidade de 420mm/min para descida e subida do aco
galvanizado e um tempo de imersdo de 2 minutos visto que a espessura do filme nao
se altera muito entre periodos que variam de 30 segundos a 30 minutos®.

Ap0s o recobrimento com o filme de silano todas as amostras foram colocadas
na estufa para a etapa de cura durante 1 hora e com a temperatura de 100°C para que
se finalizasse a confeccéo do filme protetivo.

Nesta primeira parte o pH foi variado de 2.5 até 11.5. Apds identificarmos que
a melhor faixa de pH ficava compreendida entre os valores de 4,5, 5,5 e 6,5 (todos
ajustados com Acido acético ou Hidroxido de Sédio) as amostras foram analisadas
em diferentes tempos para estudarmos de que modo a sinergia dos compostos
funcionava melhor. A cromatizag¢ao foi realizada utilizando-se os mesmos parametros
com a solucéo de Na2S, CrO3 e NaCl com um tempo de imersao de 2 minutos.

As andlises feitas foram de Polarizagcdo Pontenciodinamica e Espectroscopia de
Impedéncia Eletroquimica (EIE) utilizando células de trés eletrodos com solugdo de
0,1M de NaCl, contendo um eletrodo de referéncia do tipo Ag/AgCl e um contra eletrodo
de platina, sendo o eletrodo de trabalho o substrato em analise. Ainda, se avaliou
as imagens das superficies com a ajuda de um Microscopio Eletronico de Varredura
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(MEV) e também os elementos que estavam presentes na superficie lancando méo

de um EDS.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Espectroscopia de Impedéancia Eletroquimica

As figuras (1) e (2) abaixo apresentam os graficos de impedéncia obtidos com
diferentes valores de pH na solugdo de TEOS e Tanino comparados com as amostras
de branco e cromatizado. Nas figuras (1) e (2) apresenta-se as condi¢des basicas e
acidas respectivamente. Ja na figura (2) apresenta-se as condi¢des escolhidas para a

posterior analise em diferentes tempos de exposicao.
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Figura 1 Espectroscopia de impedancia eletroquimica para valores de pH basicos e acidos junto
do pH natural da solucgéo.
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Figura 2 Espectroscopia de impedancia eletroquimica dos valores de pH escolhidos para
posterior exposi¢do junto das curvas de cromatizado e branco.
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Fica evidente que os valores de pH 6.5, 5.6 (Natural, sem calibracdo do pH) e
4.7, foram as condicdes onde se apresentaram as melhores resisténcias nos ensaios
de impedancia. Assim, estes valores ap6s serem definidos como as faixas a serem
aprofundadas neste estudo, foram novamente ensaiadas mas com diferentes tempos
de exposicao novamente se utilizando da espectroscopia de impedancia eletroquimica.
Os fatores avaliados nesta segunda etapa consistiram-se na variagéo da concentracao
de Tanino (2g/L e 10g/L) e o tempo de imersdo dentro da solu¢ao (2min e 10min). Todas
as amostras tiveram diferentes tempos de exposicao que foram: tempo zero, realizadas
logo apds o revestimento estar pronto, 2 semanas e, 1 més. J& a nomenclatura das
amostras segue a seguinte norma: 1° Valor de pH, 2° Concentragdo de Tanino em
solucéo e 3° Tempo de imersao. Abaixo seguem-se o0s espectros obtidos com todas as
amostras em todos os diferentes tempos avaliados além dos mesmos resultados com

as amostras de Branco (Galvanizado sem revestimento) e Cromatizado.
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Figura 3 Diagramas que mostram a variacao do pH basico com duas concentragdes de tanino
(29/L e 10g/L) e dois tempos de imersao (2min e 10min).
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Figura 4 Diagramas que mostram a variacdo do pH natural com duas concentracdes de tanino
(29/L e 10g/L) e dois tempos de imersao (2min e 10min).
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Figura 5 Diagramas que mostram a variacao do pH acido com duas concentracdes de tanino
(2g/L e 10g/L) e dois tempos de imersao (2min e 10min).
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Figura 6 Diagramas que mostram a variacdo dos comportamentos de pecas cromatizadas e
brancas com 3 diferentes tempos de exposi¢ao.

Investigando os resultados apresentados apds os trés tempos de exposicao

das amostras salientamos algumas condi¢cées que foram mais resistentes ao mesmo

sistema e assim, para explorar ainda mais esses resultados, efetuamos analises de

MEV e EDS.

Microscépio Eletronico de Varredura e Espectroscopia de Raios-x de Energia

Dispersiva

Experimentos utilizando MEV e EDS foram empregados no estudo com as

amostras que tiveram melhores resultados nos tempos de exposi¢cao de 1 més. Logo,

as figuras abaixo mostram as imagens das amostras de pH 6.6 — 10g/L-2min, pH 5.38
—10g/L — 10min, pH 4.55 — 2g/L — 10min, pH 4.55 — 10g/L — 10min e seus respectivos
espectros de EDS para tempos de exposicdo de 2 semanas.
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pH 6.6 — 10g/L-2min

pH 4.55 — 2g/L — 10min

MEV EDS

Weight percentage

pH 4.55 - 10g/L — 10min

MEV EDS
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Tabela 1 Analises de MEV e EDS para as amostras com melhor resisténcia nos experimentos
de impedancia eletroquimica.

Com base nos resultados apresentados pelos experimentos mostrados acima
podemos inferir que o aumento nos tempos de imersao das amostras em solucéo
favoreceu um aumento da aparicdo de Silicio nas superficies dos substratos, uma
vez que utilizamos uma tens&o baixa da ordem de 5Kv para termos uma avaliacao
primordialmente superficial. Ja para concentra¢cdes mais altas de tanino da ordem de
10g/L verificou-se uma maior concentracao de carbono no EDS confirmando assim a
presenca de Tanino e também para maiores tempos de imersdo a quantidade de Zinco
diminui consideravelmente mostrando que uma camada mais densa e homogénea de
Silano e Tanino foi obtida. Fazendo ainda uma comparacéo entre os resultados de EIE
e EDS conseguimos enxergar que os melhores resultados acontecem para a faixa de
pH compreendida entre 4.5 pois € nessa faixa que variando as concentracdes de Tanino
e tempos de imersao obtemos uma maior sinergia entre o sistema Zinco (superficie do
aco galvanizado) Silano TEOS e Tanino. Tanto as impedancias imaginarias quanto as
reais foram as maiores nessa faixa quanto os valores de zinco comparados juntamente
com os valores de Silicio e Carbono.

CONCLUSAO

Apo6s encontrarmos as trés melhores faixa de pH, que foram apresentadas como
sendo acida, basica e a natural, os sistemas que melhor se adequaram aos fatores
e condicOes impostas durante os ensaios foram compreendidos por pH 6.6 — 10g/L-
2min, pH 5.20 — 10g/L — 10min, pH 4.55 — 2g/L — 10min, pH 4.55 — 10g/L — 10min.
Além disso, com ensaios de MEV e EDS, e fazendo uma analise conjunta com o0s
resultados obtidos por EIE, descobrimos que a faixa que trabalha sinergicamente junto
de Silano TEOS, Tanino e Zinco é a faixa acida, mesmo variando a concentracao
de Tanino e o tempo de imersdo. Maiores estudos ainda precisam ser feitos para
indicarem condi¢des onde uma interagéo ainda maior possa ser apresentada de modo
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a ser definitivamente uma alternativa a utilizagdo de cromatos.
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ABSTRACT: Permittivity is an important
electromagnetic (EM) property of materials used
as radar absorbing material (RAM). Nowadays,
there are many methods for measuring this
property although they require very complicated
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test sets. Most of the techniques usually
execute EM characterization of RAM with
waveguides and vector network analyzer
(VNA) that involves calibration procedures
time consuming, complexity and are always
frequency band limited according waveguide
high pass and dominant mode operation.
However, this combination holds certain
complexities such errors or noise. Besides,
waveguides, even at X band, are configured
as large hollow metal pipes with very difficult
assembling during measurements procedures.
To reduce those complexities and problems,
this paper proposes a new approach, using
time domain reflectometry (TDR), for measuring
the EM properties. The TDR evaluates the
reflections in a transmission line and permits to
analyze the properties that cause the reflection.
Thus, in the present work, the scalar reflection
loss techniques are used to characterize epoxy
and epoxy/nanoferrite systems to be used as
RAM. The epoxy/nanoferrite systems were
produced by modifying the epoxy resin with
nanoparticules of Fe,O,, NiFe, O,, Ni, .Zn  Fe,O,
at concentrations of 0%, 10% and 20%. Results
certify that TDR techniques can be used for EM
characterization, being a less time consuming
measurement and broadband measurement
method.

KEYWORDS: radar absorber material,
permeability, permittivity, vector network
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analyzer, time domain reflectometer, iron oxides.

11 INTRODUCTION

As mentioned before, permeability and permittivity are important electromagnetic
properties of materials used as Radar Absorber Material - RAM (CULLITY; GRAHAM,
2009; DIAS; MARTIN; REZENDE, 2012). Nowadays, there are many methods for
measuring those properties, which several times requires complicated test sets or limits
the dynamic range (MORADI, 2007). Nevertheless, the majority of electromagnetic
characterization of absorbing materials is executed using a diversity of waveguides
or transmission lines and the parameters are measured by vector network analyzer
(VNA) (COLLIER; SKINNER, 2007). However, this method holds certain complexities
which may create errors or noise that are ignored by the researcher. For example, as
many as 15 complex error terms can be found during the calibration of a two-port VNA,
i.e.: wrong calibration between analyzer and waveguide through connecting cables,
adapter and connectors (BARMUTA et al., 2014). Another problem is the accuracy
required for sample holders and all waveguide sections. Therefore, the sample must
be exactly the same size of those sections, reducing the characterization to a small
number of samples (BROWN, 1946). As the manufacturing tolerance becomes a
significant portion of the waveguide size, its dimensions restricts the frequency band
(AGILENT TECHNOLOGIES, 2004; COLLIN, 1992) Thus, measurements at different
frequency bands require different waveguides and calibrations, and, therefore,
the quantification may become impossible. For instance, for lower frequencies, the
waveguide dimensions become impractically large, and for higher frequencies the
dimensions become impossibly small (AGILENT TECHNOLOGIES, 2004). In these
situations, the RAMs are mainly characterized using calibration kit in the X-band (8.2-
12.4 GHz).

Besides calibration, the quality and stability of the cables, adapters and connectors
can affect the measurement (DUNSMORE, 2012) and may result in wrong calibration
and inaccuracy. As highlighted at Handbook of Microwave Component Measurements
(DUNSMORE, 2012), the first-order effect of cables add loss and mismatch in a
measurement. For short cables, the loss is not significant but the mismatch can add
directly to the source match and directivity of the VNA to degrade performance. With
error correction, the effect of mismatch can be substantially reduced (to the level of
the calibration standards quality) with cable stability, but since cable instability limits
the repeatability of the cable mismatch and often is the dominant error in a return-
loss measurement. Furthermore, when applying the VNA technique, the permittivity is
obtained by Nicolson-Ross-Weir (NRW) algorithm based on ASTM D5568, that may
become unstable signal when S11 results are close to zero (PAULA; REZENDE, 2011;
PEREIRA, 2007).

Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 18




To overcome the disadvantages associated to the VNA measurements in this work
a new approach using microstrip line is being presented. The new method uses basic
concepts of transmission line allied to a much more simple assembly and calibration.

2| MATERIAL AND METHODS

2.1 Sample Preparation

Fe,O,, NiFe,O,, and Ni .Zn .Fe, O, were prepared through the hydrothermal
reaction of metal sulfates or mixture of them in a highly alkaline and oxidative environment
(INaOH] =1.25 M and C,,, = 0.625 % v/v) at 120 °C during 2 h. The reactions were
conducted in an automatized isothermal reactor containing a stainless metallic vessel
of 1.2 L coupled with a collecting real-time data of T (°C), pH and pressure (kgf/cm?).
Following, the materials were washed and removed from aqueous environment by
filtration. Then, they were incorporated in a commercial epoxy resin at proportion of
10% and 20% wt. Each composite resin was applied onto an aluminum plate with
dimensions of 5 cm x 5 cm in order to obtain specimen with 1 mm of thickness. The
curing time of resin was 24 h and a specimen containing pure epoxy resin was also

prepared and used as reference.

2.2 TDR Method Theory

In Time Domain Reflectometry (TDR) approach, an incident pulse (quantified
as voltage) is propagated into a transmission line in order to detect the reflections
(PACKARD, 1969). Using this approach, a directional coupler and a sampling gate
linked to an oscilloscope, can describe, in the time domain, the incident and reflected
signals. The amplitudes of both signals yield the desired information. As the excitation
signal is a real pulse, the signals are called real pulse TDR (MORADI, 2007). The
variation (peaks) of the observed reflected signal indicates the physical location of the
impedance or reflection coefficient discontinuity (PACKARD, 1969). Since the method
detects the discontinuity, it is possible to analyze the EM properties of the material that
causes the reflection (LIHUA et al., 2003), allowing to study how the input voltage step
is affected by the presence of the sample in which it travels (MERIEM et al., 2010). The
measuring platform consists of a terminated transmission line with a 50 Q) load.

The first task is to measure a terminated microstrip transmission line supported
only by the connectors. This procedure corresponds to use the free space as a substrate
(€ =€,). The TDR screen, displaying the curve Reflection Coefficient versus distance
indicates the 50Q) characteristic impedance of the line. In the second task, the sample
is introduced between the microstrip line and ground plane and the plot Reflection
coefficient versus distance indicates the characteristic impedance of the line with the
sample as a substrate.
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Figure 1 shows the measuring platform of the TDR operation system.
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Figure 1- Scheme of test setup typical of a time domain reflectometer and geometry of a
microstrip line (COLLIER; SKINNER, 2007).

The two tasks indicated above can be better explaining assuming that when a step
voltage signal is introduced in a transmission line configuration, the signal propagates
until an impedance discontinuity produces a reflection signal. This reflection signal is
detected and sampled by a directional coupler.

The pulse propagates toward the microstrip line, whose characteristic impedance
(Z,) is designed in such a way as to yield a similar impedance of the genarator (MATTEI
et al., 2008). The TDR screen shows the discontinuity according the plot at Figure 1
— Detail B — indicating the reflection coefficient versus distance, presenting the new
impedance level produced by the discontinuity.

The reflection coefficients ( is defined according Eq. (A) (ANTONOVICI, 2015;
COLLIN, 1992; DASCHER, 1996).

p?=— (A)

Basically, the TDR measurements are described in terms of this coefficient.

By measuring the p of the air assembled Z = 50Q2 line. When p < 0.05 the sample
is introduced under the line, consequently, the discontinuity changes accordingly p is
different from zero and a new transmission line impedance (2) is obtained, according
Eq. (B).
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1—p
Z=\——)"Z, (B
(14—9) o ®

It is well know that in free space the Z is described by Eq. (C).

Zo=y/L,/C, (C)

where L and Care, respectively, inductance and capacitance per unity of length
in free space.

Therefore, the new capacitance of the line, enclosing the sample, is described by
Eq.(D).

Lo

7 =
CoEery

(D)

Finally, the method described above determines effective permittivity (8eff ), Eq.

(E).

ZO

Jsef =7 (E)

The permittivity is measured as effective because a portion of the fields is in air
above the substrate (Figure 1 — Detail A) and the other portion permeates the material.
86ﬂ, is a function of the material permittivity, the microstrip line width (W) and microstrip
thickness ( h). Therefore, the 6’6” is lower than the substrate's permittivity (COLLIN,
1992). Once is calculated, the dielectric constant of the material (Sr) can be obtained
considering the dimension of the microstrip using a Schneider’s Equation(SCHNEIDER,
1969), Eq.(F).

er+1 g —1/1
corr =5+ (5) ®

where F is obtained according to Eq. (F)

h
Fiw,h) = [1+10— (G
w

2.3 TDR Experimental Setup

The setup for TDR system consisted in a HP Model 1815B oscilloscope connected
to a HP Model 1817A remote sampler via a HP 1106 tunnel diode pulse generator that
produce the EM pulse. The arrangement provides the input parameter necessary for

Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 18




the operation system, illustrated in Figure 1. The tunnel diode generated a pulse with
rise time of 20 ps and 250 mV. A50 Q connector is used to join the TDR to the microstrip
line through another low low-loss coaxial cable. Finally, a 50 Q load is connected at the
end of the microstrip line. The system is built to obtain Z 50 2. When the specimen
is placed in the microstrip line it produces a change in the initial waveform pulse. The
change is due to the reflected pulse and is employed to measure p and determine Zas
describe in Eq. (B).

2.4 VNA Experimental Setup

To compare the TDR dielectric measurements, VNA dielectric measurements
were also carried out. A two port waveguide transmission/reflection method has been
employed for measurement of complex permittivity values of studied materials. The
measurement set up consisted of a VNA Model Agilent N5230C PNA — L series,
a X-band waveguide calibration kit, a sample holder, and a wave guide. The VNA
was connected in the rectangular waveguides to measure the scattering parameters
(S,, and S,,) in X-band (8.2-12.4 GHz). The rectangular samples of 0.85 mm were
inserted into rectangular sample holder which matches the internal dimensions of
X-band waveguide (25x13mm). The sample holder was placed between the flanges
of the rectangular waveguide, connected to the two ports VNA. It was present results
based on S,, parameter and impedance and reflection coefficient from Smith Chart.

Additionally, the &€ was calculated from scattering parameters (ASTM D5568-08) using
the Agilent 85071E material measurement software.

31 RESULTS

3.5 TDR Results

The results of permittivity from TDR technique is presented at Figure 2.
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Figure 2- Results from TDR technique: (a) permittivity and (b) %E.
Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 18 m




Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 18

It's possible to see that the average permittivity of the samples is around 2.5.
This variation is due to the type and concentration of nanoparticles. In Erro! Fonte
de referéncia nao encontrada.(b), we can see the %E calculated from reflection
coefficient. It’s observed that for all samples the reflection is low, and 96%, i.e., the

reflected energy is around 4%.

3.6 VNA Results
The permittivity VNA results are presented in Figure 3 as a function of frequency
X-Band (8.2-12.4GHz) of NiFe,O,, Fe,O, and Ni  .Zn  Fe,O, samples.
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Figure 3-Permittivity VNA Results: (a) 10% w/w samples and (b) 20% w/w samples.

In Figure 3, for all samples, ¢ is almost constant from 9 to 12 GHz with £ = 3.0.
It is observed a well-defined resonance peak presented around 8.8 GHz. At higher

concentration, the peak shifted to higher frequency. At low concentration, the £ of
Ni,.Zn .Fe,0, samples is slightly bigger than NiFe,O, or Fe,O,. As the nanoparticle

concentration increases, the sample behaviors, from 9 to 12 GHz, changes and the £
of Ni, .Zn, Fe,0, decreases to £ ~2.4.
Nevertheless, at the resonance peak increases to £ = 4.0. The energy lost (%E)

is presented in Erro! Fonte de referéncia nao encontrada.. %E £ ~represents the £

plus the absorbed energy.
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Figure 4-%E Results: (a) 10% w/w samples and (b) 20% w/w samples.

In Figure 4 is shown the %E =~ 96% for all nanoparticles. However, at 8.8 GHZ
is observed the %E minimum around 92%. It was observed that as more patrticles are

added to the epoxy, the comportment of £ and %E changes, indicating the influence
nanoparticles concentration on EM properties. Ni  .Zn .Fe,0,20% presents the best
results. In Figure 3(b), the %E of nanocomposites is around 96% for Epoxy is 92% . At
the resonance peak at Figure 3(b), the %E minimum is observed for nanocomposites

between 92% and 94% and 87% for epoxy. As observe, the £ maximum is the %E is
minimum.

3.7 Results Discussion

The permittivity values measured using the VNA are ranging between 1.5 and
4 and the resulted obtained applying the TDR is around 2.5. The difference is due to
the measurement mode. VNA acquires the results in a specific frequency range (from
8.2 to 12.4 GHz) in the frequency domain. The TDR measures broadband frequency
in the time domain. The obtained values agree quite well with literature (HIPPEL,

1954). However, the NRW algorithm that calculated the € for VNA technique has
some limitations, i.e., calibration. Due to setup and procedures, calibration technique
requires data-based standards with known electrical performance and its results must
be accurate to avoid errors and incoherent results. Otherwise, the acquired results are
inexact (COLLIER; SKINNER, 2007).

Compared to the TDR method, calibration requires considerable time to be
executed. Besides calibration errors, during the measurements, VNA setup might cause
multiple reflections on the samples, reducing the accuracy. The multiple reflections
occurs due to the thickness of the samples, when its thickness is less or equal to
the half of incident wavelength (KIM et al., 2014; LUUKKONEN et al., 2011; PAULA;
REZENDE, 2011).

When compared with conventional methods, the TDR technique might be more
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efficient and precise because the pulse/step generator does not need calibration, the
measurements are faster and more straightforward. Moreover, the pulse generator can
eliminates the multiple reflections mismatch error (NICOLSON; ROSS, 1970)

Therefore, TDR systems is suggested to improve the accuracy of the £ through
the p and it is able to evaluate quickly whether the material is an efficient absorber or
not.

41 CONCLUSION

For the permittivity and loss tangent measurements, a new approach using
microstrip line was presented. Allied to an easier assembly and a straightforward
calibration method, the obtained technique uses basic concepts of transmission line
and time domain reflectometry. To illustrate the simplicity of the new approach, the
permittivity and loss tangent also was acquired using the VNA method, which is a
common time consuming measurement that demonstrates certain complexities as
calibration. Comparing the results, there were no significant differences. Therefore, the
time domain reflectometry method is potential tool for acquiring the electromagnetic
properties of radar absorbing materials.
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RESUMO: O método dos precursores
poliméricos foi empregado na preparacao de um
revestimento a base de Nibbio para a protecao
contra corrosdao do ago carbono (SAE 1020).
O revestimento foi aplicado sobre o substrato
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CARBONO (SAE 1020)

metalico por imersédo durante 15 minutos
numa resina contendo nidbio e obtida pelo
método Pechini. Apés a amostra foi calcinada
em forno mufla, a 450°C durante 1 hora. As
placas revestidas foram caracterizadas por
microscopia eletrénica de varredura (MEV),
espectroscopia de impedancia eletroquimica
(EIE) e polarizacéo potenciodindmica anddica
(PPA) e catodica (PPC). Os resultados de
espectroscopia de impedancia eletroquimica
(EIE), polarizacdo potenciodindmica anddica
(PPA) e catédica (PPC) mostraram que a
aplicacédo do revestimento ao aco carbono
aumentou a resisténcia a corrosao do
metal base. Os resultados das analises por
microscopia eletrénica de varredura (MEV) e
por espectroscopia de energia dispersiva (EDS)
mostraram que o revestimento € homogéneo, e
nao possui heterogeneidades como trincas em
sua morfologia.

PALAVRAS-CHAVE: Método Pechini, Pré —
Tratamento, Espectroscopia de Impedéancia
Eletroquimica.

ABSTRACT: The polymer precursor method
was employed in the preparation of a Niobium
based coating for carbon steel (SAE 1020)
corrosion protection. The coating was applied to
the metal substrate by immersion for 15 minutes
on a resin containing niobium and obtained
by the Pechini method. After the sample was
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calcined in a muffle oven at 450 ° C for 1 hour. The coated plates were characterized by
scanning electron microscopy (SEM), electrochemical impedance spectroscopy (EIS)
and anodic potentiodynamic polarization (PPA) and cathodic (PPC). The results of
electrochemical impedance spectroscopy (EIS), anodic potentiodynamic polarization
(PPA) and cathodic (PPC) showed that the application of the coating to the carbon steel
increased the corrosion resistance of the base metal. The results of scanning electron
microscopy (SEM) and energy dispersive spectroscopy (EDS) showed that the coating
is homogeneous, and has no heterogeneities such as cracks in its morphology.
KEYWORDS: Pechini Method, Pre - Treatment, Electrochemical Impedance
Spectroscopy

11 INTRODUCAO

Componentes de maquinas e pecas metélicas sdao submetidas a ambientes
corrosivos como meios com alta concentracao de sais e condi¢des de grande desgaste,
necessitam de uma alta resisténcia a corrosdo (CASTILLEJO et al., 2014). Entre os
materiais metalicos mais utilizados esta o ago carbono que é constituido de uma liga
de ferro e carbono, amplamente empregada na produgcdo de pecas e maquinas de
diversos setores industriais, como na producéo de automoéveis e eletrodomésticos
(VIOMAR et al.,, 2004; GENTIL, 2011). Este metal possui uma baixa resisténcia a
corrosao e € submetido a processos de tratamento de superficie antes de ser utilizado
(VIOMAR et al., 2004; ANNIES et al., 2010).

Dentre os principais métodos de tratamento de superficie do ago carbono, esta
a fosfatizacdo (OLIVEIRA; SANTANA, 2013). Este método consiste na deposicao
quimica de uma camada de fosfatos na superficie metalica, sendo estes fosfatos
responsaveis por inibir os processos corrosivos (VIOMAR et al., 2004; ANNIES et
al., 2010; RODRIGUES et al., 2014). Apesar de ser um revestimento amplamente
utilizado, este gera um grande problema ambiental devido ao lodo toxico resultante.
Além disso, utiliza o ion Ni?* como aditivo, que é extremamente alergénico (VIOMAR
et al., 2004; OLIVEIRA; SANTANA, 2013). Considerando o grande impacto ambiental
gerado pelos banhos fosfatizantes e a necessidade de protecdo dos materiais contra
a corrosao, o estudo de novos métodos de protecao é de extrema importancia.

Revestimentos protetores constituidos de nibbio vém sendo amplamente
estudados como protetores contra a corrosao de diversos materiais metalicos (LOPES
et al., 2015) devido a sua elevada resisténcia e biocompatibilidade (OLIVARES-
NAVARRETE et al., 2011; RINCON. A, ORJUELA.G; OLAYA, 2014; ANTUNES REIS
et al., 2015).

A biocompatibilidade dos materiais constituidos de niodbio foi estudada pela
deposicao de filmes finos sobre implantes dentarios de aco inoxidavel. (OLIVARES-
NAVARRETE et al., 2011) Segundo o estudo o revestimento de niébio melhorou a
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biocompatibilidade e estendeu a vida util dos implantes dentérios.

A resisténcia contra a corrosdo promovida por um revestimento a base de NbC
sobre 0 aco AlSI 1045 foi avaliada por alguns pesquisadores. (RINCON.A, ORJUELA.G;
OLAYA, 2014) Os resultados indicaram que a presenca do NbC melhorou a resisténcia
a corrosao do substrato.

O uso de revestimentos de nidbio sobre aco carbono 1010 também foi estudado
(ANTUNES REIS et al., 2015). Segundo o estudo o revestimento promoveu a protecéo
do ago carbono contra 0s processos corrosivos.

Revestimentos de NbC aplicado sobre 0 agco AISI52100 foi utilizado em rolamentos
de maquinas. Este revestimento aumentou a resisténcia a corrosdo do material além
de aumentar a resisténcia mecanica do metal (FERNANDES et al., 2015).

Dentre os varios métodos de obtencao de revestimentos a base de nidbio esta o
método Pechini ou método dos precursores poliméricos (ANTUNES REIS et al., 2015).
Esse método consiste na utilizagdo de um acido orgéanico dicarboxilico para formacao
de um quelato com um cation metalico. Ao quelato adiciona-se um polialcool e, por
via de reagcdo de condensacao, se obtém um poliéster. Em uma segunda etapa, é
feito um tratamento térmico para eliminar a fase organica, obtendo-se assim o produto
desejado. As vantagens desse método sdo a possibilidade de proporcionar uma
boa homogeneidade quimica dos componentes em escala molecular, controle direto
e preciso da estequiometria em sistemas complexos (TEREZO; PEREIRA, 2000;
FREITAS et al., 2006; TUSSOLINI et al., 2014; LOPES et al., 2015). Além disso, € um
processo rapido, e possui um custo relativamente baixo (ANTUNES REIS et al., 2015).

As diferentes etapas realizadas até a obtencéo da resina e a propor¢cao molar dos
reagentes utilizados influenciam diretamente na morfologia do revestimento formado
e, consequentemente na sua aplicacdo (GALCERAN et al., 2007; TUSSOLINI et al.,
2014).

Camadas de 6xido de nidbio foram depositadas sobre a liga de aluminio 3003 e
os melhores resultados foram obtidos utilizando razdes molares &cido citrico:etileno
glicol 1:4, e entre o 4cido citrico:nidbio 10:1. Os autores constataram também, que
a melhor temperatura de queima para a formagcao do revestimento € 450°C, e os
melhores tempos de deposicao e escorrimento da solucdo foram 15 e 5 minutos,
respectivamente (TUSSOLINI et al., 2014).

Nesse sentido, o objetivo deste trabalho foi preparar e caracterizar um revestimento
a base de nidbio obtido pelo método Pechini, para a protecéo contra corrosao do ago-
carbono (SAE 1020).
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2 | MATERIAIS E METODOS

2.1 Preparacao das placas de aco carbono (SAE 1020)

Para remocao de sujidades e Oxidos da superficie das placas e promocao
da aderéncia do revestimento ao substrato, a superficie das placas foi preparada
utilizando lixas de carbeto de silicio com granulometrias #220, #320, #400, #600 e
#1200 respectivamente. Apos o processo de lixamento as placas foram lavadas com
agua destilada para retirada de quaisquer impurezas residuais, e secas com jato de
ar frio.

2.2 Preparacao da resina pelo método Pechini

Aresina para o revestimento das placas de a¢o carbono foi preparada pelo método
Pechini, utilizando os seguintes materiais: etileno glicol (99,99%, Aldrich), acido citrico
(99,999%, Aldrich), complexo amoniacal de niébio (CBMM, Companhia Brasileira de
Metalurgia e Mineragao) em uma propor¢cao molar de 4 mols de etileno glicol, 1 mol de
acido citrico e 0,1 mol de nibbio.

Inicialmente aqueceu-se o etileno glicol até uma temperatura de 60 °C. Adicionou-
se sob agitagdo magnética, o acido citrico, apds sua completa dissolugao, foi adicionado
o complexo amoniacal de niébio. A mistura permaneceu sob agitacdo magnética e
temperatura de 60 °C durante uma hora para completa reacédo de poliesterificacéo.

2.3 Revestimento das placas

O revestimento das placas foi feito por imersdo das mesmas na resina, sem
controle de velocidade. Apds a imersédo de 15 minutos, as pecas permaneceram em
repouso fora da resina por 5 minutos para escoamento do excesso de material. O filme
de nidbio foi obtido por calcina¢do das placas em forno mufla a 450°C durante 1 hora.

2.4 Caracterizacao eletroquimica

As placas com e sem revestimento foram analisadas pelas técnicas de (1)
Espectroscopia de impedancia eletroquimica (EIE), realizada potenciostaticamente no
potencial de circuito aberto, com uma amplitude de perturbacédo de + 10 mV, na faixa
de frequéncia de 10 KHz a 10 mHz, usando 10 pontos por década de aquisicdo de
dados, (2) polarizagdes potenciodindmica catddica (PPC) e anddica (PPA) que foram
realizadas a partir do potencial de corrosao até sobretensées de + 500 mV, utilizando
potenciostato PC4-300/EIS300 Gamry. Para os ensaios eletroquimicos foi utilizada
uma célula de trés eletrodos usando: platina como contra-eletrodo, eletrodo de Ag/
AgCl com KClI saturado, como referéncia, e as placas de ago carbono medindo 0,785
cm? como eletrodo de trabalho. A solugéo eletrolitica empregada nos ensaios foi NaCl
0,5 molL". Todos os ensaios eletroquimicos foram conduzidos a temperatura de (20 +
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2) °C, e realizados em triplicata.

2.5 Caracterizacao Morfologica

O revestimento foi caracterizado utilizando a técnica de microscopia eletrénica de
varredura (MEV) com aumento de 500, 1500 e 5000 vezes. A composi¢ao elementar
do revestimento de nidbio foi analisada pela técnica de espectroscopia de energia
dispersiva (EDS), juntamente com a técnica (MEV) no equipamento Tescan® Vegag3.

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica

Os ensaios de espectroscopia de impedancia eletroquimica foram realizados
apds a estabilizacdo do potencial de circuito aberto em solugcao de NaCl 0,5 molL" e
os resultados sdo apresentados na Figura 1 na forma de diagramas de Nyquist, e de
modulo de impedancia.

A Figura 1(A) mostra apenas um arco capacitivo com maiores valores de
impedancia medidos para a amostra revestida, sugerindo maior resisténcia a corroséo

para este sistema.
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Figura 1: Diagramas de Nyquist (A) e modulo de impedancia (B), obtidos em NaCl 0,5 molL™
para o aco carbono (SAE 1020) néo revestido e revestido.

O diagrama de modulo de impedancia, apresentado na Figura 1(B), mostra um
aumento no valor do médulo de impedancia |ZI para a amostra revestida. Os maiores
valores de IZ| sugerem uma maior resisténcia a corrosdo para o a¢o carbono revestido
com nidbio (WOLYNEC, 2003).




3.2 Polarizacao Potenciodinamica Anddica e Catddica

As curvas de polarizacdo potenciodindmica anddica e catddica, com e sem o
revestimento de nidbio, sdo apresentadas na Figura 2, e foram obtidas em meio de
NaCl 0,5 molL".

/e Carbono (SAE 1020)
e AC0 Carrono + Revestimento de Nbj

Ago Carbono (SAE 1020)
Ago Carbono + Revestimento de Nbj

1E-3 4 1E-4 =

1E-4 4
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1E-54
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Figura 2: Curvas de polarizagdo potenciodinamica anddica (A) e catddica (B), obtidas em NaCl
0,5 molL" das amostras de aco carbono (SAE 1020) nao revestido e revestido com as resinas.

Em toda a regidao de sobrepotencial estudada, foi observado comportamento
tipicamente ativo para a amostra revestida (figura 2A). Em baixas sobretensdes, a
densidade de corrente anddica, para a amostra revestida foi menor do que para o0 aco
sem revestimento devido a prote¢cao promovida pela camada de nibbio.

Um deslocamento do potencial de corroséo, para valores mais positivos, péde
ser observado para a amostra revestida, indicando uma maior nobreza superficial. Tal
resultado esta de acordo com os resultados de potencial de circuito aberto, nos quais,
0 mesmo deslocamento foi determinado.

Menor valor de densidade de corrente foi medida, para a amostra revestida,
guando a polarizagao foi realizada no sentido catodico. Pode ser observado a presenca
de uma densidade de corrente limite j , para as amostras até a sobretensao limite de
n, de -1,0 V. Adensidade de corrente limite esta relacionada com a reag¢éo de redugao
de oxigénio que é controlada por processo de difusédo. A diminui¢éo de j_na presenca
do revestimento pode estar relacionada a barreira fisica promovida pela camada de
niobio.

A partir de n_observa-se uma variagéo na densidade de corrente. Para a amostra
revestida a menor taxa foi determinada a partir de n _sugerindo uma estabilidade desta
camada, pois na regiao catodica pode haver a reduc¢ao do 6xido presente na superficie
do eletrodo, desta forma, quanto menor a densidade de corrente maior é a estabilidade
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do 6xido de nidbio depositado.

3.4 Microscopia eletrénica de varredura e espectroscopia de energia dispersiva

A analise morfolégica das amostras de a¢o carbono nédo revestido e revestido foi
realizada por microscopia eletrénica de varredura e os resultados estao apresentados
nas micrografias da Figura 3.

Nas micrografias da Figura 3 nota-se uma mudanca consideravel na morfologia
superficial do aco quando o mesmo foi revestido com as resinas. Além disso, é
possivel verificar que o revestimento obtido apresenta pequenas particulas esféricas
aglomeradas. Estrutura semelhante foi obtida nos trabalhos de(BRANDOLT et al.,
2014). E possivel verificar que o substrato revestido apresentou grande homogeneidade
do filme de nidbio.

SEMMV: 00KV WD:t4gsmm | | vesasTEscan
View fied: 41.5 pm Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 KX Date(midly): 062315 AMBIOTECIGPEL - UNICENTRO

SEM HV: 10.0 kv WD: 15.03 mm | VEGAS TESCAN|

View field: 41.5 pm Det: SE 10 ym
SEM MAG: 5.00 kx  Date{middy): 06/08/16 AMBIGTECIGPEL - UNICENTRO

Figura 3: Micrografias, obtidas por MEV, da superficie do ago carbono (SAE 1020) sem
revestimento (A), revestido (B).

Para a determinagcé@o da composicao elementar do revestimento de nidbio pre-
parado, as placas com e sem revestimento foram analisadas utilizando a técnica de
espectroscopia de energia dispersiva (EDS). Os resultados sdo apresentados na Ta-

bela 1.
Amostra Elemento (% m/m)
Carbono Oxigenio Ferro Niobio
Aco Carbono (SAE 1020) 4,59 0 95,12 0
Aco carbono + Revestimento de Nb 2,00 2145 66,02 10.53

Tabela 1: Analise quimica elementar das placas de aco carbono (SAE 1020) com e sem
revestimento.

Verifica-se na Tabela 1 a presenca dos elementos que fazem parte da composicéo
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da liga de aco carbono (SAE 1020), pode-se observar que apds a cobertura do
metal houve uma diminuicdo na quantidade destes elementos. Esta diminuicdo esta
relacionada a formacéo do revestimento na superficie do metal base.
Adicionalmente, observa-se para o sistema revestido a presenca dos elementos
niobio, carbono e oxigénio. O elemento nidbio é justificado pela presenca do complexo
de nidbio na resina que é o precursor para o filme protetor de nidbio, o que também
explica a presenca de oxigénio. A explicacédo para a presenca do elemento carbono esta
relacionada a queima incompleta da fracéo orgénica da resina na etapa de calcinacéo.

41 CONCLUSOES

Os resultados eletroquimicos demonstraram que a camada de nidbio protege
0 aco carbono (SAE 1020), pois potenciais mais positivos, impedancias maiores e
menores densidades de corrente foram obtidos para o sistema revestido.

Os resultados de microscopia eletrébnica de varredura e espectroscopia de
energia dispersiva, comprovam a presencga do elemento nidbio na superficie do metal
recoberto. Além disso, foi possivel verificar que o revestimento obtido € homogéneo e
possui poucos defeitos.

Os resultados sugerem que o revestimento de nidbio pode ser utilizado para
protecédo da corroséo do aco carbono (SAE 1020).

REFERENCIAS

ANNIES, V.; COSTA, |.; TERADA, M.; RODRIGUES, P. R. P.; BANCZEK, E. P. Study of
Benzotriazole as Addictive for Carbon Steel Phosphating. Portugaliae Electrochimica Acta, v. 28,
n. 5, p. 279-298, 2010.

ANTUNES REIS, O.; VIOMAR, A.; SCHLINDWEIN, C.; RODRIGUES, P. R. P.; BANCZEK, E.D.P. O
uso de precursores poliméricos para a obtencao de pré-tratamento contendo niébio. Encontro e
Exposicéo Brasileira de tratamento de suferficie. Sao Paulo . p.23-31, 2015.

BRANDOLT, C. D. S.; JUNIOR, J. G. DE S.; KUNST, S. R.; et al. Niobium and Niobium-iron
Coatings on API 5LX 70 Steel Applied with HVOF. Materials Research, v. 17, n. 4, p. 1-12, 2014.

CASTILLEJO, F. E.; MARULANDA, D. M.; OLAYA, J. J.; ALFONSQO, J. E. Wear and corrosion
resistance of niobium-chromium carbide coatings on AISI D2 produced through TRD. Surface
and Coatings Technology, v. 254, p. 104-111, 2014.

FERNANDES, F. A. P.; GALLEGO, J.; PICON, C. A.; TREMILIOSI FILHO, G.; CASTELETTI, L. C.
Wear and corrosion of niobium carbide coated AISI 52100 bearing steel. Surface and Coatings
Technology, v. 279, p. 112-117, 2015.

FREITAS, R. G.; OLIVEIRA, R. T. S.; SANTOS, M. C.; BULHOES, L. O. S.; PEREIRA, E. C.
Preparation of Pt thin film electrodes using the Pechini method. Materials Letters, v. 60, n. 15, p.
1906-1910, 2006.

GALCERAN, M.; PUJOL, M. C.; AGUIL, M.; DAMAZ, F. Sol-gel modified Pechini method for obtaining

Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 19




nanocrystalline KRE(WO 4)2 (RE = Gd and Yb). Journal of Sol-Gel Science and Technology, v. 42,
n. 1, p. 79-88, 2007.

GENTIL, V. Corrosao, 6edi¢do. 2011.

LOPES, O. F.; MENDONCA, V. R. DE; SILVA, F. B. F;; PARIS, E. C.; RIBEIRO, C. Oxidos de niébio:
Uma visao sobre a sintese do Nb205 e sua aplicacdo em fotocatalise heterogénea. Quimica
Nova, v. 38, n. 1, p. 106—117, 2015.

OLIVARES-NAVARRETE, R.; OLAYA, J. J.; RAMIREZ, C. Biocompatibility of Niobium Coatings.
Coatings, p. 72-87, 2011.

OLIVEIRA, M. F.; SANTANA, H. DE. Estudo comparativo da fosfatizacado inorganica e organica
do aco carbono 1008 quanto a resisténcia a corrosdo. Revista Materia, v. 18, p. 1395-1409, 2013.

RINCON.A, ORJUELA.G, R.; OLAYA, J. J. Corrosion resistance of niobium carbide coatings
produced on AISI 1045 steel via thermo-reactive diffusion deposition. Surface and Coatings
Technology, v. 259, n. PC, p. 667—675, 2014.

RODRIGUES, P. R. P.; TERADA, M.; JUNIOR, O. R. A;; et al. Niobium pentoxide coating replacing
zinc phosphate coating. Revista Materia, v. 19, n. 2, p. 105-116, 2014.

TEREZO, A. J.; PEREIRA, E. C. Fractional factorial design applied to investigate properties of Ti/
IrO2-Nb205 electrodes. Electrochimica Acta, v. 45, n. 2526, p. 4351-4358, 2000.

TUSSOLINI, M.; ICHIKAWA, T.; GALLINA, A. L.; et al. Planejamento experimental no estudo
eletroquimico de camadas de 6xido de niébio em liga de aluminio 3003 ( Experimental design
for electrochemistry study of niobium oxide layers ). Cerémica, v. 60, p. 417-424, 2014.

VIOMAR, A.; VANJURA, B.; GRASSI, M.; OLIVEIRA, M. D. F.; ROGERIO, P. Aperfeicoamento
do processo de tratamento de superficie do aco carbono. Encontro e Exposigcéo Brasileira de
tratamento de suferficie.S8o Paulo. p.205-213, 2004.

WOLYNEC, S. Técnicas Eletroquimicas em corrosao. 2003.

Ciéncia e Engenharia de Materiais 2 Capitulo 19



CAPITULO 20

CORROSAO E BIOCORROSAO EM ACO CARBONO

Diana Magalhaes Frazao
Universidade Federal de Pernambuco,
Departamento de Engenharia Mecénica

Recife - Pernambuco

lvanilda Ramos de Melo
Universidade Federal de Pernambuco,

Departamento de Engenharia Mecéanica
Recife - Pernambuco
Severino Leopoldino Urtiga Filho

Universidade Federal de Pernambuco,
Departamento de Engenharia Mecénica

Recife - Pernambuco

Resumo: O presente estudo teve como objetivo
avaliar a corrosao e biocorroséo no ago carbono
ASTM A283 imerso em sistema bifasico,
contendo Diesel S10/agua doce nas propor¢des
de 1:1, em condicdes estaticas, ao longo de 90
dias. Para monitorar esses processos foram
utilizadas técnicas de microscopia eletrénica de
varredura (MEV). Os resultados indicaram que
houve corrosao localizada, principalmente nas
superficies que se encontravam imediatamente
abaixo da interface diesel/agua, onde houve a
formacao de produtos de corroséo e a aderéncia
de biofilme. Portanto, os resultados revelaram
que a presenca de agua no diesel pode ser um
fator agravante nos processos de corroséo e
biocorrosao.

PALAVRAS-CHAVE: Diesel S10. A¢o carbono
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A283. Corrosao.
Eletrbnica de Varredura.

Biocorrosdo. Microscopia

ABSTRACT: The present study had as objective
to evaluate the corrosion and biocorrosion in
carbon steel ASTM A283 immersed in a biphasic
system, containing Diesel S10 / tap water in
proportions of 1: 1, under static conditions,
over 90 days. Scanning electron microscopy
(SEM) techniques were used to monitor these
processes. The results indicated that there
was localized corrosion, especially on surfaces
that were immediately below the diesel / water
interface, where corrosion products and biofilm
adherence were formed. Therefore, the results
revealed that the presence of water in the diesel
can be an aggravating factor in the processes of
corrosion and biocorrosion.

KEYWORDS: Biocorrosion, Carbon steel A283,
Corrosion,
Microscopy.

Diesel S10, Scanning Electron

11 INTRODUCAO

O processo de corrosdo em estruturas
e equipamentos metalicos € um dos graves
problemas que surge nos diversos setores
industriais. Neste processo ocorrem reacdes
quimicas e eletroquimicas, associadas ao meio
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em que se encontram de forma a degradar a superficie do material, alterando a qualidade
do produto. Assim, a durabilidade e o desempenho dos materiais metalicos deixam
de satisfazer os fins a que se destinam, causando elevados prejuizos econémicos e
podendo também ocasionar graves acidentes (GENTIL, 2011).

A corrosao € um fendmeno que ocorre no ferro e em muitas ligas ferrosas, como
0 aco carbono quando exposto a atmosfera ou submerso em agua. Estes a¢os séo os
materiais mais utilizados pelas industrias na forma de chapas, placas, barras, tubos e
tanques (SILVA et al., 2015).

Uma vez que o processo de corrosao esta associado a acdo do meio, fatores
quimicos, fisicos e bioldgicos influenciarao diretamente a ocorréncia desse fenédmeno
de deterioracdo. No caso especifico da acéo bioldgica, grande destaque é dado no
setor industrial a atuacdo ou acao de micro-organismos, que podem ter participacao
direta ou indiretamente no processo de corrosdo de superficies metalicas (VIDELA,
2003; GENTIL, 2011). A atuacdo de micro-organismos no processo de corroséo é
denominada de biocorrosdo ou corrosdo microbiologicamente influenciada (CMI).
Nesse mecanismo ha o crescimento de micro-organismos, tais como, bactérias,
fungos e/ou algas, que participam de forma ativa no processo de corrosao da superficie
metélica, sem alterar a natureza eletroquimica do processo de corrosao (VIDELA,
2003).

Ao levar em consideracdo os mais variados meios em que possa ocorrer o
crescimento dos micro-organismos, os tanques industriais de armazenamento de
combustiveis tém o seu interior deteriorado através da corrosdo microbiologica.
Quando o combustivel estd contaminado com agua, possibilita a acdo de micro-
organismos, que ocorre principalmente na interface combustivel/agua. Nesta regiao
ha um ambiente propicio para o crescimento microbiano, seja na presenca de oxigénio
(aerdbios) ou na sua auséncia (anaerdbios) (DIAS e SANTOS, 2012).

Diante destes aspectos, o objetivo desse trabalho, foi avaliar o processo de
corrosao e biocorrosao na superficie do aco carbono ASTM A283, quando exposto ao
sistema estético, contendo 6leo Diesel S10 e dgua doce, nas propor¢cdes de 1:1, por
um periodo de 90 dias.

2|1 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Para o desenvolvimento deste trabalho, utilizou-se o agco carbono ASTM
A283, que seguiu a Norma ASTM A283 - 13. Corpos de prova retangulares foram
confeccionados com dimensdes de 30 mm x 10 mm x 3 mm, com furo de 6 mm de
diametro. Os corpos de prova jateados foram submetidos ao ensaio de imersao
continua, em sistemas estaticos, contendo Diesel S10 e agua doce nas mesmas
proporcdes. E ficaram dispostos na mesma altura nos reatores, onde metade de cada
corpo de prova ficou imersa em 6leo diesel e a outra metade em agua. Esses sistemas
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estaticos correspondem aos Reatores 1, 2, 3, que foram analisados nos tempos 30,
60 e 90 dias, respectivamente. Antes do processo de imersao, os corpos de prova
passaram pelo processo de limpeza de acordo com a norma G1-03.

A morfologia do processo de corrosé@o e de biocorrosédo foi investigada através
da Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV). As condicdes de analise utilizadas
para o MEV sem e com biofilme tiveram os seguintes parametros, respectivamente:
tensé@o de aceleracao - 15Kv e 20Ky, disténcia de trabalho - 8.2 mm e 10.1 mm, tipo
de detector — retroespalhado e secundario. Apos o processo de imersao, 0s corpos de
prova passaram pelo processo de raspagem mecanica e decapagem acida, de modo
que a superficie ficasse sem produto de corrosao ou biofilme, e entdo foi realizada
a analise na superficie limpa. Outros corpos de prova foram metalizados com ouro,
nao sendo retirados os produtos que aderiram a superficie. Dessa forma, o MEV foi
realizado para avaliar o biofilme e produtos de corrosdo na superficie.

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

AFigura1 (a, b, c) apresenta as superficies dos corpos de prova que passaram pelo
processo de imersdo em sistema bifasico, durante 30, 60 e 90 dias, respectivamente,
apo6s o processo de limpeza. As imagens correspondem as superficies que ficaram
imersas na interface, entre o diesel e a agua, cuja deterioragdo foi mais intensa.
Verificou-se que as superficies do metal encontravam-se com aparéncia de escavacgoes
e sulcos. Esse comportamento sugeriu a presenca de mecanismos de corrosao
alveolar (GENTIL, 2011).

Inicialmente, a superficie metalica estava em contato direto com o eletrélito
(agua), proporcionando o processo de corroséo eletroquimica, devido a uma maior
trocaidnica. Apds 30 dias foi possivel observar produtos de corrosao e biofilme aderidos
a superficie, atuando como uma barreira protetora. Dessa forma, a corrosao foi mais
intensa inicialmente, e houve uma reducéo do processo corrosivo ao longo do tempo.
Provavelmente, devido a falta de acessibilidade do eletrdlito ao substrato, devido aos
depositos de particulas suspensas, aos produtos de corroséo, aos micro-organismos,
que foram aderindo a superficie, levando a formacgao do biofilme, e consequentemente,
reduzindo a velocidade de corrosdo. Esse mesmo comportamento foi observado por
Oliveira (2010) e Vieira (2013).

Em relacdo as regides imersas em O6leo, observou-se que elas ficaram mais
protegidas ou menos deterioradas do que as regides imersas em agua. Apesar do
Oleo ter uma baixa condutividade, houve uma pequena troca idnica entre 0 meio e
a superficie metélica. Knothe et al. (2006) relataram que o diesel € composto por
produtos derivados de enxofre e apresenta teores de agua, o que possibilita acdes
corrosivas sobre o substrato. Vieira (2012) complementou esse argumento mostrando
que foi possivel a ocorréncia de corrosao na superficie do metal em contato com o
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Oleo, devido a este meio promover uma maior solubilidade de oxigénio.

AFigura 2 (a, b, c) apresenta imagens correspondentes aos biofilmes depositados
sobre 0s corpos de prova expostos ao sistema de imersao agua/dleo, nos tempos 30,
60 e 90 dias, respectivamente. Observaram-se trechos da superficie dos corpos de
prova, que sugerem ser produtos de corrosédo, material polimérico extracelular (MPE)
envolvendo algumas células, e a presenca de formas microbianas, que sugerem ser
células bacterianas isoladas.

Resultados semelhantes foram encontrados por Vieira (2012) em seu estudo
sobre corrosao e biocorrosédo em aco AP1 5L X60 exposto a 6leo bruto e 4gua produzida,
cujo tempo de imersao foi de 15 e 90 dias, apresentando como resultado o0 mesmo
comportamento de desprendimento e adesao de novas células, devido ao processo
de formacao de biofilme ser dinamico. Suas imagens de MEV mostraram superficies
também desgastadas e com presenca de escavacdes e sulcos. Além de produtos
de corrosao, observaram-se material polimérico extracelular e células bacterianas
isoladas.

AT s Chatt e

N DB2 x500 200um

Figura 1. Micrografia da interface deteriorada pelo processo de corrosdo, ap6s processo de
limpeza (sem produtos na superficie) - (a) ap6s 30 dias; (b) apbs 60 dias; (c) apos 90 dias.

Figura 2. Micrografias das superficies dos corpos de prova — (a) ap6s 30 dias com aderéncia
de MPE, produtos de corrosao e células bacterianas; (b) ap6s 60 dias com maior incidéncia de
produtos de corrosao; (c) apds 90 dias com células bacterianas isoladas e MPE.

4| CONCLUSOES

O comportamento da corrosdo e biocorrosdo do aco carbono ASTM A283
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submetido ao sistema de imers&o bifasico 6leo/agua foi investigado, e as conclusbes
obtidas mostraram que as imagens de MEV revelaram processo de corrosao
localizada, principalmente aos 30 dias. Também foi possivel observar uma diminuicéo
da velocidade de corrosdo, ao longo dos 90 dias de imers&o. Este fator pode estar
associado a formacao de uma camada composta por biofilmes aderidos a superficie
metalica, constituidos por produtos de corrosao e formas que sugerem ser células
microbianas envolvidas por material polimérico extracelular. Todo esse material na
superficie dificultou o acesso do eletrélito ao metal base.
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