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RESUMO

A metalurgia do pé é um processo de confeccdo de pegas de baixa até alta complexidade
geométrica, muito utilizada para materiais que possuem alto ponto de fusdo (como certas ligas
metalicas e até mesmo cerdmicas). Este processo vem ganhando cada vez mais espago no ramo
industrial devido as suas vantagens que é o aproveitamento de matéria prima (em torno de 95 a
97%), obtencdo de pegas com tolerancias bem estreitas entre outros. A liga utilizada é
constituida de 70% de ferro (Fe), 25% de niquel (Ni) e 5% de alumina (Al203). Foram
confeccionadas amostras (compactadas uniaxialmente e isostaticamente), todas sinterizadas na
temperatura de 1350 °C por 1 hora. Sendo entdo analisadas as densidades pelo principio de
Arquimedes, a microdureza em Vickers (HV), microscopia Optica, e microscopia eletronica de
varredura (MEV). A analise de densidade demonstrou que todas amostras apresentaram
densidade bem inferior a densidade teorica da liga calculada (7,72 g/cm3), sendo das amostras
uniaxial 4,36 g/lcm3 (56,46% da densidade tedrica) e as isostaticas 4,44 g/cm3 (57,50% da
densidade teorica). Pela analise de microdureza as amostras compactadas pelo processo
isostatico apresentaram em meédia maior dureza que as submetidas somente pelo processo
uniaxial, sendo 379,7 HV (isostaticas) e 361,51 HV (uniaxiais), mas € possivel verificar que as
amostras uniaxiais possuem maior variacdo em dureza, podem ter pontos com dureza superior
as amostras isostaticas. Nas imagens obtidas pela microscopia Optica é possivel observar fases
vidradas, além dessas fases, em certos pontos sdo vistas bolhas que sdo caracteristicas de
materiais cerdmicos, poros também sdo bastante visualizados. Pela microscopia eletronica de
varredura, foi possivel observar claramente a superficie das amostras, sendo que a amostra
compactada isostaticamente apresentou uma superficie mais homogénea e com poros menores
e mais fechados do que a amostra compactada uniaxialmente.

Palavras-chave: metalurgia do po, liga experimental, sinterizacdo.
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ABSTRACT

Powder metallurgy is a low-to-high geometric complexity process, much used for materials that
have a high melting point (such as certain metal alloys and even ceramics). This process has
been gaining more and more space in the industrial sector due to its advantages that is the use
of raw material (around 95 to 97%), obtaining parts with very narrow tolerances among others.
The alloy used is 70% iron (Fe), 25% nickel (Ni) and 5% alumina (Al203). Samples (uniaxially
and isostatically compacted) were made, all sintered at a temperature of 1350 °C for 1 hour.
The densities were then analyzed by the Archimedes principle, Vickers microhardness (HV),
optical microscopy, and scanning electron microscopy (SEM). Density analysis showed that all
samples had a density well below the theoretical density of the calculated alloy (7.72 g/cm3),
with uniaxial samples being 4.36 g/cm? (56.46% of theoretical density) and the isostatic 4,44
g/cm3 (57.50% theoretical density). By the microhardness analysis, the samples compacted by
the isostatic process showed on average a greater hardness than those submitted only by the
uniaxial process, being 379.7 HV (isostatic) and 361,51 HV (uniaxial), but it is possible to
verify that the uniaxial samples have a greater variation in hardness, may have points with
hardness higher than isostatic samples. In the images obtained by optical microscopy it is
possible to observe glazed phases, besides these phases, in certain points are seen bubbles that
are characteristic of ceramic materials, pores are also quite visualized. By scanning electron
microscopy, it was possible to clearly observe the surface of the samples, and the isostatically
compacted sample presented a more homogeneous surface and with smaller and more closed
pores than the uniaxially compacted sample.

Key words: powder metallurgy, experimental alloy, sintering.
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1 INTRODUCAO

A metalurgia do pé (MP) é um processo de confeccdo de pecas usando materiais dos
mais diversos tipos, inclusive materiais com alto ponto de fusdo, como certas ligas metalicas e
ceramicas.

O processo tem entre seus objetivos principais 0 maximo de aproveitamento de matéria
prima e/ou producao de pecas com tolerancia dimensional muito estreita.

Este processo no caso de materiais metélicos ferrosos e ndo ferrosos, consiste em
adquirir p6 da liga desejada, a mistura do p6 metalico com elementos ligantes, o que garante a
resisténcia a verde da peca e logo depois vem a compactacdo, apds o processo de compactacao
ocorre a sinterizacdo que promove a evaporacgdo do lubrificante adicionado na compactacao e
a difusdo atémica nas superficies de contato, provocando a unido efetiva entre as particulas da
liga, a sinterizacdo pode entregar a peca acabada ou semi acabada.

Em sua abrangéncia, a metalurgia do pd possui muitos parametros a serem analisados
para obter diversas propriedades mecénicas, mas neste trabalho busca-se responder: o que
ocorre, com a dureza, a densidade e a morfologia da peca sinterizada quando se varia a pressao
de compactacao.

O objetivo geral desta monografia serd analisar o efeito resultante pela variagdo de
pressao na etapa de compactacdo dos pos; o objetivo especifico é analisar os resultados sobre
0s corpos de prova sinterizados por diferentes métodos, sendo eles: microscopia eletrénica de
varredura (MEV), ensaio de microdureza, verificar morfologia das amostras via microscopia
convencional e microscopia eletrénica de varredura.

No mercado nacional e internacional muitos processos de conformacdo mecanica como
a usinagem, forjamento, extrusdo entre outros apresentam certas limitacGes, em questdo de
aproveitamento de matéria (que no caso da usinagem é em torno de 50%) e quantidade elevada
de etapas para se obter o produto final. Diante disso a MP possui uma grande vantagem que é
0 aproveitamento de matéria prima (em torno de 95 ~ 97%), e poucas etapas para conseguir o
produto final, porém entre poucas limitacdes pode-se citar que o processo so € viavel para uma
quantidade elevada de pecas produzidas, para justificar o valor do seu ferramental (BRITO,
2007).

Para o desenvolvimento deste trabalho serdo realizadas revisdes bibliograficas, sendo
estas artigos cientificos, teses e dissertagdes; sera realizado também em laboratorios da propria
instituicdo Fatec Pindamonhangaba, como: laboratério quimico, laboratorio metalografico e o

laboratorio de microscopia para se utilizar o MEV (microscépio eletronico de varredura).
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Esta monografia é constituida de cinco capitulos, sendo assim, o primeiro é o capitulo
introdutorio ao assunto da metalurgia do pd, mostrando sua importancia no mercado nacional
e internacional, suas vantagens em comparagdo com outros processos de conformacgdo. No
segundo capitulo serd abordado mais a fundo sobre os processos realizados neste trabalho,
como: as etapas da MP, os ensaios realizados para verificar a diferenca do parametro estudado.
No terceiro capitulo sera a vez dos materiais utilizados e os métodos aplicados. No quarto
capitulo € o de resultados de discussdes, sera dividido em aproximadamente cinco topicos, para
os resultados do MEV, microdureza, microscopia convencional e a analise de densidade dos
corpos de prova. No quinto capitulo serd a conclusdo desta monografia e a resposta para a
pergunta realizada neste capitulo: o que ocorre com uma peca sinterizada quando se varia a

pressdo de compactacao.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 METALURGIA DO PO

A metalurgia do p6 (MP) é um processo de fabricacdo de pecas metélicas, onde seus
principais objetivos sdo a economia de material, tolerancia dimensional excepcional das pecas
acabadas, producéo de grandes lotes em periodos relativamente baixos em comparacdo com
demais processos e economia de energia, sendo que este processo requer menos etapas do que
processos como usinagem, forjamento, entre outros (BRITO, 2007).

Segundo o Grupo setorial de metalurgia do pd, o aproveitamento de matéria prima no
processo de sinterizacdo é de 95% contra 50% do processo de usinagem, assim como na figura
1.

Figura 1 — Consumo de energia e aproveitamento de matéria prima

Consumo de energia por PROCESSO Aprove!t.ame.nto de
Kg processado Matéria Prima

——

30-38 Fundicao

Extrusao a quente/frio

46-49 Forjamento a quente ; 75-80
65-82 | Usinagem 40-50

M)} 75 50 25 O 0 25 50 75 %

Fonte: Grupo Setorial de Metalurgia do Pé.

Mas em compensacao o processo de MP possui uma limitagcdo que é o custo do processo,
que sO é vidvel se as pecas a serem confeccionadas puderem ser feitas apenas por tal processo,
ou, a quantidade de pecas for alta, assim como para a industria automobilistica, de buchas auto
lubrificantes, etc.

O processo de MP é constituido de etapas, sendo estas: producdo de pés, a mistura e
homogeneizacdo dos pds, a compactacdo e a sinterizagdo, raramente ha a necessidade de se
fazer algum processo de usinagem ou retifica em pecas sinterizadas (CHIAVERINI, 2001).

Segundo Sanderow (1990) apud Filho et al. (2000) o processo de metalurgia do p6

voltado para acos ferramenta foi iniciado devido as necessidades de empresas fabricantes de



17

ferramentas e clientes destas buscando melhorias na microestrutura, assim melhorando os

processos com estas ferramentas.

2.1.1 Atomizacéao

A atomizacao é o método dominante no quesito producao de pos metalicos, com ele é
possivel obter p6s pré-ligados de aluminio, latdo, ferro fundido, acos baixa liga, superligas,
entre outros (CHIAVERINI, 2001).

Porém héa possibilidade de obtencdo de pds de outras maneiras, como: eletrdlise,
moagem, entre outros.

O processo de atomizacdo ocorre com metal desejado ainda no estado liquido. A
temperatura de atomizacdo depende do material ou liga estudada, o metal € vazado por um
pequeno orificio e resfriado com jato de dgua com pressdo de 3,5 a 21 MPa ou gas inerte
pressurizado com 7 MPa (LOBO, 2014).

Conforme a figura 2 é possivel verificar como que ocorre 0 processo de atomizacdo do

metal.

Figura 2 — Representacdo de atomizacdo do metal liquido.

Fonte: (CHIAVERINI, 2001)
O resultado da atomizacdo sdo particulas extremamente finas, com granulometria
inferiores a 200 um (CHIAVERINI, 2001).

2.1.2 Mistura e homogeneizacédo

Este processo consiste em colocar 0 pd seco da liga metélica desejada juntamente com
aglomerante (para facilitar a criar mais pontos de contato entre as particulas) e lubrificante (para
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facilitar a retirada da matriz) e geralmente o lubrificante mais utilizado é o estearato de zinco
(C36H70042Zn) que sua concentragdo na massa do po metélico é em torno de 0,5 a 1,5%
(CHIAVERINI, 2001).

2.1.3 Compactagéao

A etapa de compactacdo é de extrema importancia no processo da MP, pois ele garante
a “resisténcia a verde” ao material para que seja manuseado, confere a pega sua forma quase
final, e a densidade a verde da peca; podendo ser realizada em matriz rigida fechada ou matriz
isostatica em matriz flexivel (BRITO, 2007).

A etapa de compactacdo pode ser subdivida nos efeitos causados nos p6s durante a
aplicacdo de pressdo, sendo as etapas: 1) as particulas do p6 metélico sdo rearranjadas de forma
a eliminar partes dos vazios entres as particulas; 2) envolvendo a deformacdo plastica das
particulas; 3) as particulas do pé ficam frageis devido ao encruamento, se quebram e formam
particulas menores (CHIAVERINI, 2001).

No processamento de compactacao uniaxial as etapas sdo da seguinte maneira: ocorre 0
enchimento do molde com pé metalico, o puncdo superior desce contra 0 molde preenchido
pelo po, ocorre aplicacdo de pressao no po pelo puncao, ha a retirada do puncéo, e finalmente

a ejecdo do corpo compactado (MOURA, 2015).

2.1.4 Sinterizagao

A sinterizacdo é a etapa mais importante do processo de metalurgia do pé, pois ela
garante a resisténcia, dureza e densidade final a peca; a temperatura da etapa de sinterizacéo
ocorre entre 2/3 a 3/4 da temperatura de fuséo da liga considerada (CHIAVERINI, 2001).

Para Brito (2007) a sinterizacdo € um processo de unido das particulas do material
termicamente ativado, fazendo as particulas adquirirem resisténcia mecanica.

Dependendo do material, durante a etapa de sinterizacdo adota-se uma atmosfera
protetora para evitar ou minimizar alguma reacao termoquimica no compactado verde, remover
camadas Oxidas formadas no compactado e também fornecendo elementos de liga as pecas
(CHIAVERINI, 2001).

Pode-se afirmar que no primeiro estagio da etapa de sinterizacdo, ocorre 0 aumento de
pontos de contatos entre as particulas compactadas do metal, resultando assim em mudangas

dimensionais, tendo uma contracdo volumétrica proximo de 40% de seu volume antes de
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sinterizado ou 16% linearmente, podendo ser aumentado devido a temperatura do processo ou
tempo de permanéncia no forno (TELECURSO 2000).

Em questédo aos fornos utilizados, eles podem ser do tipo continuo (esteira, empurrador,
soleira de roletes) e do tipo intermitente (caixa, sino, tubo, mufla e alta frequéncia), sendo o
tipo continuo esteira o mais utilizado industrialmente para pecas pequenas (CHIAVERINI,
2001).

Assim na figura 3 é possivel ver o esquema do forno continuo esteira, e suas principais

zonas por onde os compactados passam para serem sinterizados.

Figura 3 — Esquema de forno de sinterizag&o tipo esteira.

sistema automatico de
controle da temperatura
da agua

entrada de ar\ termopares

! —\
&
‘o
- T \*
3 o
=

= = >\
— || K \ resisténcias

- : A\

pré-aquecimento manutenc¢éo da temperatura resfriamento

Fonte: (CHIAVERINI, 2001)

2.2 LIGAS Fe-Ni

Ligas metalicas que contenham um alto teor de niquel possuem uma ampla
empregabilidade em diversos componentes mecanicos, como termopares, resisténcias elétricas,
pecas que exigem alta resisténcia & corrosdo a temperaturas elevadas, entre outros
(CALLISTER, 2016).

O niquel com alto teor de pureza possui elevada resisténcia a corrosdo tanto que seu
emprego é indicado para tanques de industrias quimicas, para produtos alcalinos (pH>7); outra
caracteristica que justifica sua utilizacdo é sua elevada ductilidade mesmo em temperaturas
abaixo de 0 °C, sua estrutura é cubica de face centrada (CFC), sendo, esta, liga podendo ser
conformada a quente ou a frio, a liga a base de ferro-niquel é tecnicamente conhecida como
Permalloy, sendo descoberta em 1916, a liga possui excelentes propriedades magnéticas,

quando uma corrente é induzida nesta liga a variagdo desta corrente € extremamente baixa na
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saida demonstrando assim que a liga possui uma baixa perda desta; este tipo de liga aceita um
alto teor de niquel adicionado, podendo ser no maximo de 80% (SILVA, 2010).
Na tabela 1 sdo apresentadas as ligas ferro-niquel mais utilizadas para projetos que

envolvem propriedades magnéticas.

Tabela 1 — Ligas Fe-Ni moles magneticamente

Composicao quimica diretriz
%Fe | %Ni | %Si % Mo % Cu
NiFe37 | PERMENORM 3601KS | base 37 - - -
NiFe50 | PERMENORM 5000H2 base 50 - - -
NiFe75 | MUMETALL base 75 - 35 4,5

3060 | TRAFOPERM N3 base - 3,5 - -
Fonte: (SILVA, 2010)

Ligas de ferro-niquel contendo 36% de niquel possui baixo coeficiente de dilatacéo
térmica e € conhecido tecnicamente como Invar, sendo sua utilizacdo na manufatura de
elementos mecénicos de precisdo, elementos para eletrdnica e producdo de valvulas (SILVA,
2010).

Ligas na faixa Fe-42% Ni a Fe-46% Ni possuem coeficiente de dilatacdo maior do que
a com 36% de niquel, porém a faixa em que esta dilatacdo permanece inalterada é maior
também; adicionando outros elementos de liga como o cobalto (Co), amplia-se 0 campo de
temperaturas em que o componente pode atuar sem sofrer dilatacdo; ligas deste tipo s&o
conhecidas como Kovar (SILVA, 2010).

Na tabela 2 veem-se as principais ligas de ferro-niquel com dilatacdo térmica

controlada.

Tabela 2 — Ligas Fe-Ni com dilatacdo térmica controlada

Composicao quimica diretriz
%Fe| %Ni | %Cr % Co
Ni SPAN C base | 42,0 5,50 -
ASTM F30-77 base | 46,0 - -
VALOVIT S11 base 51,0 1,0 -

KOVAR A base | 28,0 - 17,0
Fonte: (SILVA, 2010)

Ligas a base de ferro, niquel ou cobalto com elemento de liga 0 cromo sdo denominadas
“superligas”, por possuirem baixo coeficiente de dilatacdo térmica e apresentarem excelente

resisténcia mecanica e a corrosao a temperaturas superiores a 540 °C (SILVA, 2010).
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O molibdénio e o tungsténio sdo empregados como elementos de ligas para que haja a
producdo das superligas endurecidas por solucdo solida; e para que ndo haja a formacédo de
carboneto de cromo no contorno de gréo usa-se o niobio e ou titanio (SILVA, 2010).

De acordo com as caracteristicas que estas ligas apresentam, sua empregabilidade pode
ser nos setores petroquimicos, como em tubulacdes, trocadores de calor, turbinas a gas e

projetos que levam em consideracdo corrosdo sob tensao (SILVA, 2010).

2.3 MATERIAIS CERAMICOS

Materiais ceramicos podem ser encontrados desde objetos domiciliares, como pisos,
loucas, pias, etc, até componentes estruturais em equipamentos de alta tecnologia, como
protecBes de capsulas de retorno de foguetes espaciais.

Sendo geralmente constituidos de elementos metalicos e ndo metélicos (sendo na
maioria 6xidos, nitretos e carbetos), tendo sua rigidez mecanica compativel com muitos metais,
porém outra caracteristica desse material é sua fragilidade (apresentando alta suscetibilidade a
fratura) e sua extrema dureza (CALLISTER, 2016).

2.3.1 Alumina

A alumina ou 6xido de aluminio (Al20O3), é amplamente utilizada para a obtengdo do
aluminio metalico, mas também possui diversas outras aplicac@es, como: selos mecanicos,
placas para fornos, abrasivos, isolantes elétricos, esferas para moagem entre muitos outros;
devidos suas caracteristicas de boa resisténcia a corrosdo, alta dureza, isolante elétrico, boa
estabilidade térmica, entre outros (CERTEC).

2.4 MICROSCOPIA CONVENCIONAL

O procedimento de microscopia convencional é realizado por emissdo luz branca dentro
do microscépio, quando esta luz reflete uma superficie plana de uma determinada amostra,
revela fases localizadas em sua microestrutura (COLPAERT, 1959).

Mas para se analisar a microestrutura da amostra, é necessario seguir alguns passos,
sendo basicamente 8, como: selecdo da amostra a ser analisada, corte (dependendo de suas
dimens0Ges), pré lixamento (remover rebarbas), embutimento, lixamento, polimento, ataque

quimico, e por final a analise da microestrutura (NOGUEIRA, 2015).
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2.4.1 Corte

O corte da amostra pode ser realizado através de serra de fita, serra de arco, torno
mecanico, ou em equipamentos préprios do laboratério metalografico, como a cut-off ou
cortadeiras (COLPAERT, 1959).

2.4.2 Embutimento

O embutimento consiste em prender a amostra desejada (quando esta apresentada uma
dimensdo pequena) em um material polimérico de baixo ponto de fusdo (baquelite ou resina
transparente), este processo auxilia para que haja o perfeito posicionamento da amostra na
lixadeira e na politriz e também para que a amostra ndo rasgue o tecido no polimento
(NOGUEIRA, 2015).

2.4.3 Lixamento

Neste processo, sdo utilizadas lixas abrasivas de diferentes granulometrias, geralmente
as mais utilizadas sdo de 180, 220, 330, 400, 600, 800, 1200, 1500 e 2000 mesh; deve-se trocar
de lixa apenas quando todos os riscos do lixamento estiverem no mesmo sentido, e na troca

deve-se virar a amostra aproximadamente 90° (COLPAERT, 1959).

2.4.4 Polimento

O polimento ocorre logo em seguida a tltima lixa (normalmente 2000 mesh), é realizado
com um pano de feltro ao qual aplica-se pouquissima quantidade de pasta abrasiva (alumina,
oxido de cromo, pasta de diamante); para ferros fundidos comuns e acos, a alumina mais
empregada é a de numero 2, para ac¢os de baixo teor de carbono e ligas macias, utiliza-se a de
namero 3; quando houver a necessidade de troca de material abrasivo para melhorar o
polimento, deve-se seguir a mesma recomendacdo que no lixamento, além da troca do pano de
polimento (COLPAERT, 1959).

2.4.5 Ataque quimico

Segundo Mannheimer (2002) apud Nogueira (2015), o ataque quimico trata-se de uma
corrosdo em pontos especificos na superficie da amostra com reagentes adequados para cada
objetivo, sua funcdo principal é delinear os contornos de grdos dos microconstituintes,
diferenciar diversas fases existentes.

Para Colpaert (1959), o ataque é realizado com a imersdo, aplicacdo ou esfregacdo de
um reagente corrosivo em uma superficie plana e polida da amostra em questdo e a concentragdo

do reagente utilizado, temperatura ambiente, umidade relativa do ar, natureza do proprio
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material podem afetar a duracdo do ataque quimico; mas na média a duracdo deste

procedimento ocorre em torno de 5 a 15 segundos com a peca imersa.

2.5 MICRODUREZA

Segundo Larsson (1998) apud Dias (2004) o ensaio de microdureza Vickers é bastante
empregado para caracterizar diversos materiais, como: metais, cerdmicas, polimeros,
compositos e camadas depositadas por tratamentos superficiais.

Para Callister (2016) o penetrador confeccionado em diamante industrial, possui
angulacdo de 136° entre suas faces, sendo assim no formato de uma piramide de base quadrada;
independente da carga aplicada (respeitando limites) ao valor obtido de dureza sera sempre o
mesmo.

Ap0s o penetrador aplicar a indentacdo na superficie da amostra, a leitura da dureza é
lida da seguinte maneira: mede-se uma diagonal da marca 2(al), e logo mede-se a segunda
diagonal 2(a2); soma-se as diagonais e subtrai por 2, assim se obtém o valor da area da
indentacdo (SOUZA, 2000).

A figura 4 demonstra o calculo realizado para verificar a area do losango marcado pelo

penetrador de diamante.

Figura 4 — Célculo da area da endentacdo do penetrador

136°

2(al) 4 2(a2)

|

Fonte: (SOUZA, 2000)
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Segundo Souza (2000) para se obter o valor da dureza Vickers (HV) realiza-se o

seguinte calculo:

_ 2Fsen(136°/2) F
B (2a)? B
Sendo: F (forca aplicada em kgf) e d (area da endentacdo deixada pelo penetrador).

HV

A partir dos resultados da dureza Vickers, pode-se ter um valor continuo de 5 até 1000
kgf/mmz; como a marcacao na superficie da amostra pequena usa-se um microscopio acoplado
ao equipamento para se medir as diagonais com precisdo (SOUZA, 2000).

Segundo Alves (2016) o ensaio possui muitas vantagens operacionais, sendo elas: a
escala sem interrupgdes tendo valores na ordem acima de 100 HV (como acontece em ensaios
como Rockwell e Brinnel); pode ser realizado em pecas ja acabadas, pois ndo a inutilizam;

precisdo na medida (pois utiliza o microscopio acoplado ao equipamento).

3 MATERIAIS E METODOS

Os materiais utilizados para este trabalho foram ferro reduzido em po da fabricante Nox
Lab Solutions; niquel em p6 e alumina (Al>Os) fornecidas pelo professor José Vitor Candido
de Souza, ferro e 0 niquel e a alumina sdo os elementos de liga das amostras; as composi¢oes

quimicas do ferro esta contida na tabela 3.

Tabela 3 — Composicdo quimica do ferro reduzido em pd
As% Mn% Zn% Cu% Fe%
0,00005 0,03 0,003 0,002 99,3

Fonte: Nox Lab Solutions

As etapas seguintes descritas serdo para obtencdo das amostras de Fe-Ni-Al;Os e
preparacdo das mesmas, para analise metalografica, sendo: moagem e homogeneizacgéo,
compactacao, sinterizacdo (para a obtencdo das amostras), corte, embutimento, lixamento e
polimento (para a preparacdo das amostras).

As etapas de obtencdo das amostras para este trabalho ocorreram nos laboratérios do
Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais (INPE) realizadas pelo professor Dr. José Vitor

Candido de Souza.
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3.1 MOAGEM E HOMOGENEIZACAO

A proporcdo utilizada para a moagem e homogeneizacdo dos pds metélicos para a
obtencéo da liga foi de 70% de ferro reduzido em pd, 25% de niquel em po6 e 5% de alumina
(Al203) em po, esta mistura foi recomendada pelo professor Dr. José Vitor; a moagem ocorreu
por meio de um moinho de alta energia por cerca de 2 horas, sendo a moagem realizada a seco,
pois se fosse via Umido poderia ocasionar oxidacdo da mistura, propor¢do volumétrica de
esferas foi a mesma do material a ser moido.

Ap06s moagem, a mistura foi desaglomerada em almofariz e peneirada em peneira 125

mesh.

3.2 COMPACTACAO

A compactacdo ocorreu primeiramente com compactacdo uniaxial com uma carga de
500 kgf sob uma matriz com didmetro de 10 mm, demonstrando assim uma presséo de 62,47
MPa, oito amostras foram submetidas a esta carga, e destas oito, quatro foram submetidas ainda
a prensagem isostatica de 350 MPa, que consiste em colocar as pegas uniaxiais dentro de um
molde flexivel de borracha e este molde é colocado dentro de um vaso de pressdo com fluido e
aplica-se pressao sobre este fluido para que o molde seja prensado por igual em todas direcdes,
enquanto que as outras amostras foram sinterizadas diretamente. Durante 0 processo de
prensagem uniaxial foi adicionado 4% em massa de alcool polivinilico para favorecer o

processo.

3.3 SINTERIZACAO

A etapa de sinterizagdo ocorreu em um forno sem controle de atmosfera (mufla), com
taxa de aquecimento em 10 °C/min, sendo a sinterizacdo ocorrendo a 1350 °C (LEMAITRE,
1997) por uma hora assim como no grafico 1 e seu resfriamento ocorrendo de acordo com a
inércia do forno. Assim como ja observado em outras literaturas, lembrando que todas as
amostras foram sinterizadas nas mesmas condi¢des, para que somente a variacdo de

compactacao seja avaliada.
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Gréfico 1 — Gréfico de sinterizagdo das amostras
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Fonte: Do Autor.

As amostras para serem sinterizadas foram colocadas em um cadinho de alumina com
cama de pd na mesma composi¢cdo das amostras, para que as amostras ndo sofressem tanto com
a atmosfera ndo controlada do forno.

3.4 CORTE

Apos a obtencdo das amostras pelo processo de metalurgia de pd, foi necessario a
preparacdo das mesmas para as futuras analise com o microscopio; o corte das amostras ocorreu
nas cortadeiras com disco diamantado, localizada nas dependéncias da Universidade Estadual
Julio de Mesquita filho (UNESP- Guaratinguetd).

O corte foi realizado longitudinalmente para verificar se houve ou ndo variacdo de

densidade nos corpos de prova e se houve a criacdo da zona neutra (area com menor densidade).

3.5 EMBUTIMENTO

A finalidade do embutimento € facilitar o manuseio das amostras durante o processo de
lixamento, polimento e ataque quimico que ocorrem posteriormente; neste trabalho o
embutimento realizado foi o a quente, no laboratorio de metalografia da Fatec

Pindamonhangaba, assim como na figura 6.
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Figura 5 — Embutidora.

- -

te: Do Autor '

3.6 LIXAMENTO E POLIMENTO

O processo de lixamento tem por finalidade diminuir as irregularidades na superficie da
amostra deixadas durante o processo de corte da cortadeira; as lixas sdo confeccionadas de
materiais abrasivos depositados sobre papel.

Para a preparacao das amostras embutidas foram utilizadas lixas com granulometria
diferentes, sendo: 180, 220, 320, 400, 600, 1200 e 2000 mesh, sendo a lixa de 180 a primeira
para remover irregulares do corte e garantir tnico sentido de lixamento, o mesmo foi realizado
com as outras lixas movendo as amostras em 90° em relagdo a Gltima lixa.

Foi utilizada a lixadeira de bancada da fabricante Arotec modelo Aropol 2V, assim como
na figura 8, foi utilizado agua constante para garantir que nenhuma particula solta prejudicasse

o lixamento.
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Figura 6 — Lixadeira de bancada

Fonte: Do Autor.

A funcdo do polimento é garantir uma superficie plana e polida da amostra em que se
deseja analisar; o polimento ocorreu até que ndo houvesse mais riscos resultantes do processo
de lixamento.

O equipamento utilizado para este processo foi um politriz circular da fabricante Arotec

modelo Aropol 2V para pasta de diamante, assim como na figura 9.

Figura 7 — Politriz circular

Fonte: Do Autor.

Com pasta de diamante 3 e 1 micron, logo ap6s seguida de polimento com alumina 3

microns.
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3.7 ATAQUE QUIMICO

O reagente utilizado para o ataque quimico foi o Nital 3%, sendo na mistura uma
proporgédo de 97% de alcool etilico e 3% de &cido nitrico.

3.8 ANALISES

Como ja citado anteriormente, algumas analises foram realizadas para verificar a
diferenca das amostras com compactacdo isostatica e com somente uniaxial, as analises de
densidade (antes da preparacdo metalografica dos corpos de prova), microscopia convencional,

microdureza e microscopia eletronica de varredura (MEV) respectivamente.

3.8.1 Andlise de densidade

O procedimento de anélise de densidade ocorreu conforme principio de Arquimedes, a
analise ocorreu no laboratério de quimica da Fatec Pindamonhangaba. Primeiramente foram
medidas as massas dos CDP’s com isostatica e sem isostatica em uma balanga analitica da
marca Shimadsu modelo AY220 conforme figura 10, e depois com o auxilio de uma proveta
graduada com &gua destilada foram medidos os volumes dos corpos de prova.

Figura 8 — Balanga analitica Shimadzu
A

Fonte: Do Autor.

Com a medicéo das massas dos corpos de prova, obteve-se os dados contidos na tabela
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Tabela 4 — Massas dos corpos de prova sinterizados.

Massa dos CDP's (g)

Sem Isostatica |{Com lsostatica
xl 2,6696 24204
%2 2,5753 25722
x3 2,6067 2, 1188
x' 2,6172 2,3705

Fonte: Do Autor.

E com auxilio de uma proveta, foi medido o volume de cada amostra.

3.8.2 Analise de microdureza

O procedimento para a medicdo da microdureza das amostras ocorreu primeiramente
com o0 as amostras ja cortadas, embutidas, lixadas e polidas para se obter uma superficie mais
plana, e o aparelho utilizado foi um microdurémetro da marca Mitutoyo, com carga de 1,0 kgf
com aplicacdo da carga por 5 segundos, em cada amostra houve vinte indentagdes aleatérios
para se calcular uma média, os valores obtidos estdo contidos na tabela 5.

Tabela 5 — Valores de microdureza.

Amostragem de microdureza das amostras
Pontos | Dureza Uniaxial (HV) | Dureza Isostatica (HV)
1 72,3 106
2 103 193
3 216 252
4 219 283
5 282 299
6 305 340
7 312 351
8 332 395
9 362 397
10 377 398
11 393 403
12 393 408
13 408 419
14 423 423
15 480 431
16 482 434
17 486 467
18 512 474
19 526 536
20 547 585

Fonte: Do Autor.
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4 RESULTADQOS OBTIDOS

4.1 DENSIDADE
Gréfico 2 — Comparagéo de densidades
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Fonte: Do Autor.

De acordo com o grafico é evidente que as amostras compactadas isostaticamente
possuem densidade ligeiramente maior (4,44 g/cm?3) do que as amostras compactadas somente
com uniaxial (4,36 g/cm3). Porem ambas possuem densidade muito inferior a densidade tedrica
calculada (aproximadamente 7,72 g/cm3), sendo um resultado ja esperado devido a porosidade
contida nas amostras.

Sendo que a densidade das amostras compactadas uniaxialmente representam 56,46%
da densidade tedrica e as amostras compactadas isostaticamente representam 57,50% da
densidade tedrica. Demonstrando assim que a compactacdo isostatica apresenta maior
eficiéncia com densidade mais homogénea que a compactacao uniaxial (MORAIS, et al 2016).

4.2 MICRODUREZA

Com a microdureza obtida na tabela 5 e com o auxilio do software Excel, foi possivel
determinar a média e desvio padrdo de cada amostra, sendo estes apresentados na tabela 6.
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Tabela 6 — Porcentagem da uniformidade da microdureza das amostras

Uniaxial |Isostatica
H+1,00 | 65% 75%
nx 2,00 100% 95%
nx 3,00 100% 100%

Fonte: Do Autor.

Com esses dados levantados foi possivel plotar um grafico curva de Gauss, assim como

no gréafico 3.

Gréfico 3 —Curva de Gauss

Uniaxial

Isostatica

-41 59 159 259 359 459 559 659 759
Microdureza (HV)

Fonte: Do Autor.

De acordo com a tabela 6 e o grafico 3, é evidente que a amostra compactada
isostaticamente apresenta dureza maior que a amostra compactada somente pelo processo
uniaxial, sendo em média 379,7 HV para a amostra isostatica e 361,5 HV para a amostra
compactada somente uniaxialmente. Porém é possivel verificar também tanto na tabela 5 que
em certos pontos a dureza da amostra prensada uniaxialmente apresenta dureza maior, isso
conforme Chiaverini (2001) é a regido onde os pungfes tocaram nas amostras durante a
compactacao.

As medigdes de dureza da amostra foi de extrema complexidade, devido a grande parte

da area superficial de analise das amostras apresentarem muitos poros e também pelo fato dos
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materiais ceramicos apresentarem fragilidade e serem altamente suscetiveis ao trincamento
quando forgados com penetradores agudos como no caso do método Vickers (CALLISTER,
2016).

4.3 MICROSCOPIA CONVENCIONAL
4.3.1 Amostras compactadas uniaxialmente

Figura 9 — Microscopia da liga 70Fe-25Ni-5Al,03; compactada uniaxialmente proximo a borda
(superior) e préximo a linha central (inferior) do corpo de prova.

Fases vidradas e  bolhas,
caracteristicos de materiais
ceramicos, como no caso a alumina
(Al203) causou em varias partes
das amostras.

Fonte: Do Autor.

Nas imagens obtidas pelo processo de microscopia convencional € possivel verificar
fases vidradas e bolhas, sendo essas caracteristicas de materiais ceramicos (SILVA, s.d.).

Outra caracteristica muito importante e visivel em materiais sinterizados séo 0s poros,
sendo estes 0s principais causadores da densidade das amostras apresentarem densidade real

muito inferior a densidade tedrica da liga calculada.
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Pela compactacdo uniaxial € possivel visualizar na linha média da peca uma zona com
baixo teor de densificacdo (tanto que aparece um grande vazio), conhecida como zona neutra
(CHIAVERINI, 2001).

4.3.2 Amostras compactadas isostaticamente

Figura 10 - Microscopia da liga 70Fe-25Ni-5Al,03 compactada isostaticamente.

Martensita

Fonte: Do Autor.

Além de poros, que sao caracteristicos de materiais sinterizados; bolhas e fases vidradas
que sdo caracteristicos de materiais ceramicos, Como no caso as amostras que sdo compostas
de 5% de alumina (Al>O3) em sua composi¢do, uma outra caracteristica muito importante em
materiais ceramicos encontrada na amostra foram trincas proximas de fases martensiticas,
evidenciando assim a baixa ductilidade das amostras.

Visualmente, as amostras apresentaram microestrutura predominantemente ferritica-
martensitica (NASCIMENTO, 1997).
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4.4 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Figura 11 — MEV das amostras compactadas.
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Trinca
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Fonte: Do Autor.

E possivel verificar que a amostra compactada uniaxialmente apresenta maior volume
de poros do que a amostra compactada isostaticamente, e visivelmente os poros da amostra
isostatica sdo menores também, enquanto os poros da amostra uniaxialmente aparentam ser
interligados os da amostra isostatica séo mais fechados, com a figura 11 é possivel também
verificar que a superficie da amostra compactada isostaticamente apresenta maior

homogeneidade.
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5 CONCLUSAO

Pela analise de densidade foi possivel verificar uma ligeira diferenca entre 0s processos
de compactacdo, sendo que em média as amostras compactadas isostaticamente apresentaram
57,50% da densidade tedrica da liga, enquanto as compactadas somente uniaxialmente
apresentaram 56,46%, sendo estes resultados ja& esperados devido a pecas sinterizadas
apresentarem vazios internos (poros), diminuindo assim sua densidade.

Outra ligeira diferenca também obtida foi na analise de microdureza, onde as amostras
compactadas isostaticamente apresentaram em média 379,7 HV, enquanto que a dureza das
amostras uniaxiais foi em média 361,5 HV. Embora houve ligeiras diferencas tanto na
densidade como na microdureza das amostras, as amostras compactadas isostaticamente
apresentaram maior uniforme estatisticamente, sendo que na casa de 1,0c apresentou 75%,
contra 65% das amostras uniaxiais. Pode-se inferir que a alumina foi uma grande causadora do
aumento da dureza das amostras, essa dureza também foi evidenciada pela certa resisténcia do
material em ser lixado durante a preparacdo metalografica. E como demonstrado em literaturas
anteriores, materiais ceramicos apresentam grande dureza e fragilidade proporcional, como
demonstrado nas figuras 11 e 12 com as trincas.

Com as analises microscopicas dptica e eletronica de varredura, foi possivel observar
maiores diferencas entre as compactacfes uniaxial e isostatica sendo observados os poros
resultantes de cada uma, sendo que a compactacao isostatica permite que 0s poros sejam
menores e tendem a ser mais fechados, assim permitindo uma superficie mais homogénea das
amostras.

As amostras compactadas isostaticamente pelo fato de terem sido “bi-compactadas” com
uma pressao na casa de 5,6 vezes maior que as amostras compactadas uniaxialmente, deveriam
teoricamente apresentar valores maiores de densidade e dureza, porém com os valores obtidos
é possivel explicar que é mais viavel produzir pecas somente pela compactacdo uniaxial,
evitando desperdicio de tempo e maquinario.

Ha efetivamente uma relacdo direta entre a pressdo adotada de compactacdo com as
propriedades mecanicas do material, porém existe uma tendéncia dessas propriedades se
estabilizarem, ou seja, mesmo aplicando-se mais pressdo aos corpos de prova, suas

propriedades seréo praticamente as mesmas.
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