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RESUMO:

Neste presente trabalho foram abordados aspectos microestruturais,
estruturais e propriedades mecéanicas de uma liga de ferro cobre com adi¢cado de
cobalto, para futura utilizacdo como ligante em ferramentas diamantadas. Foi
realizado o estudo das propriedades mecanicas da liga Fe-Cu com a adigéo
controlada de cobalto, processada via metalurgia do pé convencional, demonstrando
resultados proximos aos de ligantes utilizados em ferramentas diamantadas
existentes no mercado. Tendo em vista os problemas ambientais gerados pela
utilizacdo do cobalto como matéria prima industrial e seu alto valor comercial, torna-
se viavel a pesquisa de novas tecnologias que buscam diminuir seu teor na
producdo de ferramentas diamantadas. O procedimento experimental foi baseado
nas composicoes de Fe (15 — 30 — 45 — 60) %Cu com adi¢cédo de 10, 20 e 30% em
peso de Co, compactados a uma pressdo de 350 MPa, sinterizados em uma
atmosfera de vacuo a 1150°C/25 min. Ensaios de dureza e de resisténcia a abras&o
demonstraram um crescimento da dureza da liga e um menor desgaste nas
composi¢cdes com o aumento do teor de cobalto. Este resultado é discutido em
termos da formacdo de uma solugdo sdlida entre Fe-Co, mesmo ocorrendo o
inchago no processo de sinterizagao da liga.

Dentre as analises, foram feitas microscopia 6tica, difracdo de raio-X, EDS e
microscopia eletronica de varredura nas ligas produzidas. Comparando as ligas
estudadas as ligas comerciais importadas, os resultados foram satisfatérios e
compativeis com o que ha no mercado, uma vez que se utilizou uma quantidade
maior de pods ligantes nacionais. Isso sugere a completa absorgéo de tecnologia de
processamento de ferramentas diamantadas e uma grande redugcédo no custo de
produgao.

As composigdes contendo 30% em peso de cobalto apresentaram melhores
resultados nas propriedades das ligas, contudo as ligas de 20% cobalto também
atingiram resultados proximos as de 30% peso cobalto que, se levados em conta os
aspectos econdmicos e ambientais, sdo as mais viaveis. Uma reducéo de 10%
cobalto em grande escala representa uma economia significativa para a industria e

um ganho para o meio ambiente.

VI



ABSTRACT

In this work were boarded microstructural aspects, structural and mechanical
properties of an alloy of iron, copper with the addition of cobalt, for future use as a
binder in diamond tools. The study was conducted of the mechanical properties of
the alloy Fe-Cu with the controlled addition of cobalt, processed via powder
metallurgy of conventional, showing similar results to those of binders used in
diamond tools on the market. In view of the environmental problems generated by
the use of cobalt as a raw material industry and its high commercial value, it
becomes feasible the search for new technologies that seek lower its content in the
production of diamond tools. The experimental procedure was based on the
compositions of Fe (15-30 - 45 - 60) wt-% Cu with the addition of 10, 20 and 30 wt-%
Co, compressed at a pressure of 350 MPa, sintered in an atmosphere of vacuum to
1150 ° C / 25 min. Testing the hardness and abrasion resistance showed a growth in
a tough league and less wear on compositions by the rising levels of cobalt. This
result is discussed in terms of forming a solid solution between Fe-Co, even
experiencing swelling in the process of sintering alloy.

The tests were done using optical microscopy, X-ray diffraction, EDS and
scanning electron microscopy in alloys produced. Comparing the leagues studied
with the imported business alloy, the results were satisfactory and consistent with
what there are in the market since it used a larger amount of binding national post.
This suggests the complete absorption of processing technology of diamond tools
and a large reduction in production costs.

The compositions containing 30 wt-% cobalt had better results on the
properties of alloys, however the 20 wt-% cobalt alloy also achieved similar results to
30 wt-% weight cobalt which, if taken into account the economic and environmental
aspects, are the most viable. A reduction of 10 wt-% cobalt on a large scale

represents a significant saving for the industry and a gain for the environment.
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CAPITULO 1: INTRODUCAO

1.1 Aspectos Gerais

As ferramentas de corte de pedras ornamentais sao caracterizadas por
apresentarem como parte principal os elementos cortantes, feitos a base de
compositos diamantados, compostos basicamente de diamantes embebidos
(impregnados) em uma matriz ligante, normalmente metalica. A ligacédo entre a
matriz e os diamantes deve ser forte o bastante para alto desempenho durante o
corte.

A relagdo de unido entre a matriz e o diamante € o que determina as
caracteristicas microestruturais e o rendimento da ferramenta cortante para um bom
desempenho. A impregnagdo de diamante em metal frequentemente revela uma
reacao entre a superficie do diamante e a matriz. Além da ligagado mecénica, uma
relagdo quimica também pode ser formada.

O uso de diamantes em ferramentas cortantes depende da capacidade da
matriz para segurar os diamantes, e assim seu apoio para 0 processo cortante.
Desta forma, a escolha de certos metais como ligantes resulta na elevada adesao
para com os cristais de diamantes nas ferramentas.

Novas linhas de pesquisas direcionadas ao desenvolvimento tecnolégico da
producdo de ferramentas de corte mais resistentes ao desgaste consistem na
utilizacao de novos materiais, e ligas Cobre-Ferro com a adicdo de Cobalto vém
sendo largamente utilizados como ligante metalico, na industria.

Assim, a investigagdo do processo de sinterizagdo, ou processo de
consolidacao do sistema Cobre — Ferro — Cobalto para obter elevadas propriedades
fisicas e mecanicas € o objetivo do presente trabalho. Espera-se que uma
contribuigdo a geracdo de novos ligantes para ferramentas diamantadas seja o
propésito do presente trabalho, uma vez que, empresas consagradas no ramo de
ferramentas diamantadas produzam ligas metélicas, como ligas Fe-Cu-Co, contudo
com teor de cobalto da ordem de 20% peso, necessitando, portanto do estudo da
variagédo do teor de cobalto nas ligas Fe-Cu, até para desvendar a razdo deste teor

de cobalto.
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1.2 Objetivos

O presente trabalho visa o processamento de ligas Fe—Cu—Co, na metalurgia
do pé para possivel utilizagdo como ligante para ferramentas diamantadas.

Estas ligas mostraram grande dureza e resisténcia ao desgaste, como
observado nos testes de corte em granitos e no marmore [Del Villar et al, 2001]. Esta
proposta fara variacbes dos teores de Fe, Cu e Co, para definigbes gerais das
composi¢cdes que apresentam melhores caracteristicas para uso como ligante em
ferramentas diamantadas.

O presente trabalho busca:

. Estudar a sinterizag&o de ligas ferro-cobre-cobalto;

. Determinar dentre as composicbes Fe-Cu-Co estudadas, a
melhor para possivel uso em futuras ferramentas diamantadas.

. Explicar o motivo do uso de 20%pCo em ligas Fe-Cu na industria

de ferramentas diamantadas.
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1.3 Justificativa

Em face da utilizacdo das ferramentas diamantadas e da exploracdo de
rochas ornamentais no Brasil (6° maior produtor mundial destas rochas), faz-se
necessario o desenvolvimento nacional de tecnologia para producao de ferramentas
diamantadas. O Programa de Po6s-Graduagdo em Engenharia e Ciéncia dos
Materiais (PPGECM) da Universidade Estadual do Norte Fluminense (UENF), possui
equipe capacitada ao desenvolvimento tecnolégico de ferramentas diamantadas, ao
estudo cientifico nas varias etapas de processamento, caracterizacdo e testes
destas ferramentas. Por muitos anos o cobalto tem sido usado como ligante no
processamento das ferramentas diamantadas, por isso, quase a totalidade das
ferramentas diamantadas comerciais séo feitas utilizando como ligante o cobalto
(Co) e em grandes quantidades. Apesar de promover elevada aderéncia com o
diamante, 0 mesmo ¢é altamente téxico, quando do seu beneficiamento, e pouco
disponivel no mercado nacional e é muito caro (R$ 400,00/Kg) quando comparado
com pos facilmente encontrados no mercado brasileiro, por exemplo, ferro (R$
6,00/Kg) e cobre (R$ 15,00/Kg). Isso foi o maior incentivo para o desenvolvimento de
novas ligas alternativas usando poés pré-ligados (prealloyed), os quais normalmente
possuem uma concentragcédo de cobalto 30% menor e, por conseguinte estdo menos
expostos a historica flutuagcéo de preco apresentada pelo cobalto ao longo dos anos,
além de outras vantagens. Nos ultimos anos iniciou-se estudos de tendéncia da
diminuicao e substituicdo do cobalto, por exemplo em ligas de Cu-Fe-Co, Co-Cu-Sn,
Fe-Co-Cu-Sn e outras ligas alternativas. O presente trabalho busca analisar o
comportamento do cobalto em menor quantidade em ligas Fe-Cu, para possivel

utilizacdo na producao de ferramentas diamantadas.
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CAPITULO 2: REVISAO BIBLIOGRAFICA.
2 .1 Sinterizacao

A Sinterizacao é definida como um processo termodinamico de nao equilibrio,
no qual um sistema de particulas (agregado ou compactado de pd) adquire uma
estrutura sdlida coerente através da redugdo de area superficial. Isto resulta na
formagdo e crescimento de pescogos interparticulas de grédos e que leva,
normalmente, o sistema a densificagdo e contracdo volumétrica. Na técnica de
Metalurgia do P6 (MP) a sinterizacdo constitui-se como a etapa mais importante
(German, 1994).

Do ponto de vista pratico, a etapa de sinterizagdo consiste basicamente no
aquecimento de compactados verdes em temperaturas abaixo do ponto de fusdo do
metal ou do principal constituinte da liga metalica, considerada sob condi¢cbes de
atmosfera controlada. Assim, o compactado adquire as propriedades desejadas, tais
como: massa especifica, resisténcia mecanica e resisténcia ao desgaste (Chiaverini,
2001).

Nao existe, até o presente momento, uma teoria de sinterizacdo que seja de
aplicacdo universal. O processo de sinterizacdo geralmente é dividido em seis
estagios distintos, mas n&o necessariamente em sequéncia, conforme segue
(German, 1994):

(1) Ligacao inicial entre as particulas na formagao de um pescoco;
2) Crescimento dos pescogos interparticulas;
3) Fechamento dos canais que interligam os poros;

(

(

(4) Arredondamento de poros;

(5) Contragao de poros ou densificagao;
(

6) Crescimento eventual de poros.

Diversos fatores influenciam na sinterizacdo de pds metalicos, sendo a
temperatura a variavel mais importante. Outras variaveis como o tratamento de
particulas, o tempo de sinterizacdo e a porosidade iniciais também afetam a
sinterizac&o (Chiaverini, 2001).

A sinterizacdo de pdés metalicos pode ser classificada quanto ao tipo em trés

processos distintos:
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a) Sinterizagao solida;

b) Sinterizag&o ativada;

c) Sinterizagao por fase liquida.

Neste estudo, em particular, foram abordados os processos de sinterizacéo

por fase liquida.

2.2 Sinterizacédo por fase liquida

A sinterizacdo por fase liquida pode ser definida como sendo um processo
que envolve a coexisténcia de um liquido e de particulas sdélidas durante uma
determinada etapa do ciclo térmico de sinterizagdo. Durante este processo de
sinterizacdo coexistem trés fases (Sélido — liquido — Vapor), que geram muitas
variaveis de processamento. A fase liquida pode ser formada pela fusdo do aditivo
ou pela formacao de um liquido eutético obtido pela reagdo quimica entre os pés do
corpo conformado (German, 1985; Rahaman, 1995). A formacéo de fase liquida pela
fusdo do aditivo € comum em sistemas metalicos (ex.: Fe — Cu e W — Ni) (Rahaman,
1995).

Em temperaturas, acima do ponto de fusao do cobre (1150°C) ha a presenca
de uma fase liquida formada pelo cobre nos primeiros minutos de sinterizacdo. A
partir dai, o cobre liquido penetra de maneira progressiva nos contornos de
particulas do ferro (metal base) formando um filme, melhorando os contatos e
facilitando a difusao (Oliveira, L. J. et al 2007a, 2007b).

Durante o processo de sinterizagcdo o liquido formado pode ser transiente ou
persistente, dependendo da reacdo de solubilidade entre os pds do corpo
conformado (German, 1985). Em alguns sistemas, o liquido pode ficar presente
durante grande parte do ciclo térmico de sinterizagao e, entado: i) entrar em solugao
sélida, ou ii) cristalizar ou iii) evaporar (Rahaman, 1995).

A teoria classica sobre a sinterizacdo por fase liquida divide o processo de
densificagdo em trés estagios: rearranjo, solucdo — precipitagdo e coalescéncia
(Kingery, 1959). Entretanto, existem divergéncias na denominacdo do terceiro
estagio, pois alguns o definem como “sinterizacdo no estado solido” (German, 1985;
Barsoum, 1997). A figura 2.1 mostra o esquema dos estagios classicos da

sinterizagcao com fase liquida envolvendo uma mistura de pés.
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Mistura dos pos
Material Base

Aditivo

|. Rearanjo

Formacao de liquido

Difusao, crescimento de
grao e acomodacgao de
forma dos graos.

. Estado Sdlido

! oo Eliminagao de poros,
crescimento de

graos e crescimento
de contatos.

Figura 2.1 — Esquema dos estagios classicos da sinterizagéo por fase liquida

envolvendo uma mistura de pos adaptando de German, (1985).

2.2.1 Estagios da sinterizagao por fase liquida

a) Rearranjo

A teoria classica da sinterizagdo mostra que apés a formacao de liquido
ocorre uma rapida densificagdo devido as forgas capilares geradas pelo molhamento
do liquido sobre as particulas mostrado por (Filgueira, 2000). Esta rapida
densificagdo inicial ocasionada pelo rearranjo das particulas solidas do corpo
conformado para uma condicdo de maximo empacotamento, (Kingery, 1959). No
entanto, observou-se que alguns sistemas podem apresentar significativa retragao e
mudancgas microestruturais durante o aquecimento até a temperatura de formacao
do liquido (German, 1985; German; Faroog, 1988; Johnson; 1996).
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Durante o aquecimento pode ocorrer sinterizagdo no estado sélido, préximo a
temperatura de formacao de liquido. Ha sinterizacdo ativada se os pds do corpo
conformado apresentarem uma consideravel solubilidade no estado sélido (German,
1985; Faroog, 1988). Sinterizacao ativada no estado sélido ocorre quando os pos
reagem entre si baixando a energia de ativacado do sistema. Isto resulta no aumento
da taxa de difusdo entre os pdés, favorecendo o processo de sinterizagao, por meio
da diminuicdo da temperatura e/ou do tempo de sinterizacdo (Zovas et al, 1985;
German, 1985). Neste caso, a densificagdo por rearranjo acontecera se a
solubilidade do sélido no liquido for elevada, pois o liquido formado penetrara entre
os contatos sdlidos — solidos (pescogos) dissolvendo-se e, entédo, favorecendo o
rearranjo das particulas (German; Farooq, 1988). Porém, em sistemas que
apresentam baixa fracdo volumétrica de liquido ou baixa solubilidade do liquido no
liquido, formacéo de pescoco durante o aquecimento pode afetar a densificacdo por
rearranjo (German, 1996b). Neste caso, o estagio intermediario e final da
sinterizacdo por fase liquida sdo ativados para promover densificagcdo (German,
1985).

Kingery (1959) indicou que a maxima fragcdo de densificacdo atingida pelo
estagio de rearranjo para particulas esféricas depende da fracdo volumétrica de
liquido formado. Segundo suas observag¢des, uma quantidade de 35% em volume de
liquido é suficiente para se atingir completa densificagdo por rearranjo. Kwon e
Messing; em 1990, observaram também que o aumento da fracdo volumétrica de
liquido acelera o processo de densificagao, porém, propuseram que uma quantidade
de 26% de liquido seria um valor razoavel para se atingir completa densificagao por
rearranjo para o sistema alumina — aluminossilicato de magnésio. Em geral, o liquido
formado durante a sinterizagdo pode ficar presente grande parte do ciclo térmico e,
entdo, entrar em solugao solida, cristalizar ou evaporar, dificultando a quantificagao
da fragcado volumétrica de liquido. Assim, pode-se usar o diagrama de equilibrio de
fases para se estimar a fracdo volumétrica de liquido presente durante a
sinterizacdo, como Kwon e Messing (1990) fizeram para o sistema alumina —

aluminossilicato de magnésio.
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b) Solucdo — Reprecipitagéo

O estagio de solugdo — reprecipitagdo também conhecido como estagio
intermediario depende da solubilidade do sodlido no liquido, pois a taxa de
densificacdo depende da taxa de transporte de matéria pelo liquido (German, 1985;
Mortensen, 1997). Este estagio € caracterizado por densificagéo, rearranjo da forma
dos graos, achatamento de contatos, eliminacdo de poros e coalescimento de
pescocos (German, 1985). A figura 2.2 mostra o esquema dos possiveis
mecanismos de densificagdo que podem ocorrer durante o estagio intermediario da

sinterizacao assistida por fase liquida

¥ Liquido

(C)

Figura 2.2 — Mecanismo de acomodacado de forma, e crescimento de pescogo
durante o estagio intermediario: (a) achatamento; (b) dissolugdo de gréos
finos; e (c) difusdo no estado solido (adaptado de German, 1996).

O mecanismo de densificacdo por achatamento de contato Figura 2.2(a) foi
descrito por Kingery (1959). Este processo persiste até que o pescog¢o atinja uma
condigdo de equilibrio definida pelo tamanho de grao e angulo diedral (German,
1996). Os mecanismos de transporte de matéria, que podem atuar no estagio
intermediario, sdo a difusdo e a retencdo na interface (Kingery, 1959; Kwon;
Messing, 1990; Rahaman, 1995; German, 1996).
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O segundo mecanismo envolve a dissolugdo de pequenos graos e
reprecipitacdo sobre os grdos maiores como ilustrado na Figura 2.2 b. Neste caso,
ocorre um reempacotamento dos gréos, que resulta em preenchimento mais
eficiente dos espacos vazios, por onde o liquido pode preencher os poros restantes
(German, 1996b).

O terceiro mecanismo envolve o crescimento de pescogo (figura 2.2 c), que
segue o mesmo desenvolvimento tedrico apresentado anteriormente para o estagio
inicial de sinterizacdo no estado Solido. Em geral tem grande importédncia em
sinterizacbes que apresentam baixa solubilidade do sélido no liquido (German,

1996), e ocorre quando o liquido esta saturado de sélido.

c) Estagio Final

O processo de solugao precipitacdo no estagio intermediario, continua até o
estagio final da sinterizagdo assistida por fase liquida (German, 1985;
Rahaman,1995).

Através da sinterizacdo no estado solido, ocorre a solda das particulas
sélidas, crescimento de pescoco (e contorno de grdo) onde a fase liquida ja foi toda
consumida. Neste estagio a densificacdo é lenta, devido a existéncia do esqueleto
sélido. A rigidez do esqueleto sdlido inibe rearranjos adicionais, porém o
“‘engrossamento” microestrutural continua através da difusdo. Se os poros residuais
contiverem gas aprisionado, estes se expandirdo , resultando numa expansado do
corpo (Gomes, 1993).

A literatura propde dois mecanismos de eliminacdo de poros isolados, que
sdo: i) achatamento de contato (Kingery, 1959; Mortensen, 1997), e i)
preenchimento de poros (Park et al; 1984 Kang et al; 1991). Ambos mecanismos de
eliminagdo de poros dependem do crescimento de gréo ( Lee e Kang, 1998). Porém,
existem relatos indicando que o mecanismo de preenchimento de poros é mais
rapido do que o mecanismo de achatamento de contatos (Kang et al; Lee e Kang,
1998). Estes autores indicaram que o crescimento de grao causado apenas por
achatamento de contatos € mais lento do que a cinética global de crescimento de
grao da sinterizagédo por fase liquida, que leva em consideragdo os mecanismos
de achatamento de contatos, dissolugdo de graos finos e difusdo no estado sélido.

De maneira geral, o mecanismo de preenchimento de poros se baseia na eliminagao
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dos poros em fungdo do crescimento do grdo, que promove o deslocamento do
liguido para a superficie dos poros (Kang et al.; 1991). Este efeito causa o
molhamento da superficie dos poros pelo liquido, fazendo com que os gréos
cresgam em dire¢ao ao centro dos poros. Por outro lado, se a fracdo volumétrica de
liquido no compactado é muito baixa, o0 mecanismo de acomodagcao de forma dos
graos por achatamento de contato, pode ser um importante mecanismo para
promover densificagdo, durante o estagio final da sinterizagdo assistida por fase
liquida (Kang et al.; 1991).

A figura 2.3 ilustra os trés estagios classicos do processo de sinterizagao por
fase liquida (persistente), onde no eixo vertical € dado o parametro de contracao

linear e na horizontal, o tempo de sinterizacao.

(3 Influéncia da regifo do pescogo
& crescimento de grio.

(2) Transporie de matéria por soluglo, difusdo
¢ precipitagio na regifio do pescogo.

Log(ALT)

@ Formagdn de fage liquida (processo de rearranjo)

Y

Tempo

Figura 2.3 - Contragédo linear na sinterizagao por fase liquida Gomes, (1993).

1 - Aumenta o volume da fase liquida: quando a fase liquida dissolve atomos
da fase solida seu volume aumenta. Como mencionado, o volume de liquido
influencia a intensidade de densificagao.

2 - A mudanca de forma das particulas: o processo de dissolugdo e
precipitacdo muda a forma das particulas. Observa-se que as particulas em contato
ficam achatadas de modo a aumentar a area de contato entre elas, aumentando
também o empacotamento de particulas. Isto aumenta a densidade, significa

densificacao.
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3 - Crescimento de graos: o crescimento de graos produz densificacdo porque
particulas grandes quando nao dispostas regularmente no espago como em um
cristal ocupam mais eficientemente o espaco de que particulas pequenas. Isto pode
ser visto no fato de que pds de particulas grossas apresentam densidade aparente
maior de que pos de particulas finas. A razado disto € que uma particula grande pode
ser dividida em certo numero de particulas menores, mas sé existe uma maneira de
organizar estas particulas menores de modo a ocupar o0 mesmo volume da particula
grande original.

Torna-se mais importante quanto maior for a solubilidade do sdlido no liquido.
Mesmo depois que a estrutura estiver completamente densa, ele continua operando,
mas somente promovendo o crescimento de grdo. Na verdade, este mecanismo
opera desde antes da formacao da fase liquida, se um dos sdlidos dissolve o outro,
porém ele ndo é tdo importante, pois a solubilidade em geral ndo é tao elevada. A
solugcado e precipitagdo € o segundo mecanismo em ordem de importancia para

produzir densificagdo (Gomes, 1993).

2.3 Efeitos da sinterizacdo sobre as propriedades

Se a quantidade de liquido formado durante a sinterizagcdo for baixa pode
ocorrer formagao de poros na microestrutura (German, 1985). Pequena quantidade
de liquido ativa o estagio de rearranjo de particulas somente em algumas regides do
compacto de pods, causando o empacotamento de poucas particulas. Este
empacotamento local causa a formacédo de espagos vazios no compactado de pés
(poros grandes) que sao normalmente eliminados durante os estagios
intermediarios e final da sinterizacdo assistida por fase liquida. Este defeito pode
ser intensificado se o corpo consolidado apresentar baixa densidade, pois favorece
o rearranjo das particulas.

Se a solubilidade do liquido no sdlido for maior do que a solubilidade do sélido
no liquido pode ocorrer expansao do sinterizado (inchago) (German,1985, 1996). A
formacgao de poros grandes durante a sinterizagao pode ocorrer quando o aditivo
entra em solugéo solida durante o aquecimento, deixando espagos vazios (poros)
na microestrutura. Quanto maior o tamanho médio das particulas do aditivo, maior
sera o tamanho dos poros e, consequentemente, maior sera a dificuldade para

elimina-la durante o ciclo de sinterizagao.
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A sinterizacdo € realizada com o objetivo de obter-se propriedades
especificas de um determinado pé metalico. Na pratica da MP aproximadamente
70% dos produtos sdo obtidos por meio de sinterizagédo por fase liquida (German,
1994).

A sinterizacdo tem efeito significativo sobre as propriedades dos

compactados. Pois, quando o grau de sinterizacdo aumenta verifica-se o0

melhoramento das propriedades: resisténcia mecanica, dureza, condutividade
térmica, condutividade elétrica, permeabilidade magnética, resisténcia a corroséo,
entre outros (German,1994). Por outro lado, ha situagbées em que € importante a

presencga de poros — por exemplo na refrigeracéo da liga metalica durante o cortar.

2.4 Aspectos das interagdes Fe-Cu-Co.

Analisando as variagbes Fe-Cu-Co levando em consideragao suas

propriedades fisico-quimicas que sao discutidas detalhadamente a seguir.

Tabela 2.1 - Caracteristicas de elementos selecionados [Callister, Jr.W.D.
2002].

Elemento | Simbolo | Numero Peso Densidad | Estrutur Raio Raio Valénci Ponto
atdbmico | atdomico e do a Atémico | Iénico | a mais de

(uma) sélido, cristalin comum | Fusao

20°C a, 20°C (°C)

(g/lcm?)

Ferro Fe 26 55,85 7,87 CCC 0,124 0,777 2+ 1538
Cobre Cu 29 63,55 8,94 CFC 0,128 0,096 1+ 1085
Cobalto Co 27 58,93 8,9 HC 0,125 0,072 2+ 1495
Muitas reacbes no processo de fabricagdo de ligas dependem da

transferéncia de massa, seja no interior de um solido especifico, ou a partir de uma
fase liquida, de um gas ou de duas fases solidas. Isto é realizado obrigatoriamente
através da difusdo, que € um fendbmeno de transporte de material através do
movimento dos atomos,Callister, Jr W.D. (2002) .

A formacgao da liga ferro, cobre e cobalto (Fe-Cu-Co), resulta na adicéo de
atomos de impureza a um metal formando uma solugdo sdélida e/ou uma nova
segunda fase, dependendo dos tipos de impurezas, suas concentragdes, e da

temperatura da liga. Com relagdo as ligas, os termos soluto e solvente séo
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comumente empregados. “Solvente” representa o elemento ou composto que esta
presente em maior quantidade. “Soluto” é usado para indicar um elemento ou
composto que esta presente em menor concentragao.

Uma solucao sdlida se forma quando, a medida que os atomos do soluto séo
adicionados ao material hospedeiro, a estrutura cristalina € mantida, e nenhuma
nova estrutura é formada. Uma solugdo sdlida também & homogénea em termos de
composi¢cao; os atomos de impurezas estdo distribuidos aleatoriamente e
uniformemente no interior do solido, Callister, Jr.W.D. (2002).

Defeitos pontuais devido a presenca de impurezas sdo encontrados em
solugcdes sélidas, e podem ser de dois tipos: substitucional e intersticial. Algumas
propriedades dos solidos cristalinos dependem da estrutura cristalina do material
tabela 2.1, ou seja, da maneira segundo a qual os atomos, ions ou moléculas estédo
arranjados espacialmente. Ao descrever estruturas, os atomos (ou ions) sé&o
considerados como se fossem esferas sodlidas que possuem diametros bem
definidos. Isso € conhecido como o modelo da esfera rigida atdbmica, no qual as

esferas representam atomos vizinhos que se tocam.

Cu Co / Fe
1 0,976 0,968

Figura 2.4 — Relagao dos tamanhos dos atomos de ferro, cobre e cobalto.

O fator do tamanho atbmico nas ligas Fe-Cu-Co € observado, pois
quantidades apreciaveis de um soluto podem ser acomodadas neste tipo de solugao
solida somente quando a diferenga entre os raios atdmicos dos dois tipos de atomos
€ menor do que aproximadamente mais ou menos 15%. De outra forma, os atomos
do soluto irdo criar distorgdes substanciais na rede cristalina e uma nova fase ira se
formar. Desta forma comparando o raio atdomico dos trés elementos temos a
seguinte relagao figura 2.4, fica claro que a diferenga entre os atomos Fe-Cu-Co é

aproximadamente 2,5%, sendo que os atomos de ferro e cobalto apresentam raios
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atdbmicos muito proximos, chegando a ser quase idénticos, mostrando uma possivel
ligagdo substitucional entre estes elementos.

A compreensao de diagrama de fases para sistemas de ligas é extremamente
importante, pois existe uma forte correlacdo entre a microestrutura e as
propriedades mecanicas, é o desenvolvimento da microestrutura em uma liga esta
relacionado as caracteristicas do seu diagrama de fases. Para muitos sistemas de
ligas em uma dada temperatura especifica, existe uma concentragdo maxima de
atomos de soluto que pode se dissolver no solvente para formar uma solucao sélida;
isto € chamado de limite de solubilidade. Muitas vezes, as propriedades fisicas e, em
particular, o comportamento mecanico de um material depende da microestrutura e
caracterizado pelo numero de fases presentes, por suas proporgdes, e pela maneira
pela qual elas estdo distribuidas ou arranjadas. Estes diagramas de equilibrio
representam as relacdes entre temperatura e as composicdes, e a quantidade de

cada fase em condicao de equilibrio.

Co-Fe (Cobalto - Ferro)

Forcanagarn Atdmica de Cobalte
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(Fonta: Metals Handbook, aditado pala ASM Intemational)

Figura 2.5 — Diagrama de fases ferro-cobalto, fonte: Handbook, editado pela

ASTM Internacional.
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Comparando as diversas caracteristicas desses diagramas de fases, figuras
2.5 e 2.6, que s&o importantes e dignas de observacgéo, pois revelam graficamente a
regido de estabilidade das fases, normalmente sob condi¢des de equilibrio. Em
primeiro lugar, comparando os diagramas a solubilidade em cada uma dessas fases
solidas esta limitada, no que a qualquer temperatura abaixo da curva C; C, C.
apenas uma concentragao limitada de cobalto ira dissolver no cobre ( fase a ), ja por
outro lado a curva Fa Fe Fg, uma grande quantidade ferro ira se dissolver dentro do
cobalto ( fase a — Fe), e de maneira semelhante para o cobalto no cobre Cr Cp Ce
(para fase a-Co).

Na figura 2.6 diagrama Co-Cu o limite de solubilidade para a fase a
corresponde a curva de fronteira, identificada por Cg Cc Cp Cg, entre as regides das
(fases a + a-Co), a curva do limite de solubilidade do sdlido, abaixo desta linha a
uma temperatura de 1112°C, s6 existe fase sélida, da mesma forma para o diagrama
Co-Fe, a curva de fronteira identificada por Fa Fg ,apresentam uma fase (a - Fe);
abaixo desta linha a uma temperatura maxima de 986°C, sé existe fase sdlida; a

baixo da curva Fa Fe Fg, coexistem as fases (fasesa—-Fe +a-Co +y—Fe).

Co-Cu (Cobalto - Cobre)

Porcantagam Atdmica de Coballo

-C Qo 20 30 40 50 &0 70 an 90
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' A Sy FRPERMPIEY POy Pt la‘;r o BRI "‘.\‘ ......... P

3 Coan Towegmar
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OT.H CB Composican (% peso) Cobalto

(Fonte: Metals Handbook, editado pela ASM International)

Figura 2.6 — Diagrama de fases Cobre Cobalto, fonte metais Handbook,

editado pela ASTM Internacional.
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No diagrama Co-Cu, a area formada pelos pontos Ca Cr Cp, acima de 1112°C
coexistem as fases (a + a-Co + liquido); ja no digrama Co-Fe, existem, duas
fronteiras onde, a area compreendida na fronteira Fa Cg Fp Fg Fr F ,onde coexistem
as fases (y-Fe + a-Co + liquido), neste mesmo diagrama existe uma outra fronteira
compreendida dentro da area Fg Fp Fc onde existe uma nova fase (o — Fe), acima
da linha F¢ Fg, por volta de uma temperatura de 1538°C, 1494°C, so esta presente a
fase liquida, da mesma forma no diagrama Co-Cu, acima da curva Ca Cc Cg, sO
existe fase liquida. Podemos entdo observar que a medida que adicionamos até 10,
20 e 30% cobalto no ferro a uma temperatura de 1150°C, coexistem as fases (y-Fe +
a-Co) que a temperatura ambiente ocorre a formacao de apenas uma fase (a — Fe),
sélida rica em ferro que tem o cobalto como soluto, Ja o diagrama Co-Cu, vemos
que a solubilidade do cobalto no cobre é menor existindo entdo as fase (a + a-Co).

Propriedades tais como dureza e resisténcia ndo podem ser interpoladas
entre as das fases contribuintes, pois 0 comportamento de cada fase depende da
natureza da adjacente.

Por exemplo, uma dispersao de particulas finas de uma fase dura, inibe o
escorregamento e evita o cisalhamento de uma matriz dutil. Esta interdependéncia
das propriedades mecanicas das fases torna possivel obter-se materiais mais
resistentes pela adicdo de reforcadores. Assim, a adicdo de cobalto ao ferro,

aumentando a resisténcia mecanica destes materiais a deformacao plastica.

2.5 Aspectos da sinterizagéo Fe-Cu

A sinterizagao por fase liquida (SFL) é largamente utilizada para as ligas Fe-
Cu em componentes estruturais para automoveis, equipamentos agricolas,
maquinas de escritorio e em motores elétricos, dentre outras aplicagbes. Estas
pecas requerem altas taxas de produtividade, excelentes propriedades mecanicas, e
baixo custo de producéo.

O sistema Fe-Cu é caracterizado pela elevada solubilidade do cobre em
ferro, e baixa solubilidade de ferro em cobre. Tais caracteristicas resultam em
expansdo volumétrica, comumente chamado de “inchago” figura 2.7, com a fase
liquida inicial da fusdo do cobre, formando fase liquida (considerando que o ponto de
fusao do ferro é superior ao do cobre), isto pode ser verificado mediante analise do

diagrama de fases do sistema Fe-Cu, na referéncia ASM Handbook (1999). O
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inchago ocorre devido a penetracédo de cobre liquido através dos contornos de gréao
do ferro (Oliveira, L. J. 2005). Ha formagdo de porosidade nas regides onde
estavam as particulas sélidas de cobre, figura 2.7.

Isto é dependente da densidade do compacto (magnitude e eficiéncia da
compactacao dos pos), teor de cobre, tamanho de particula, porosidade interna dos

pos, homogeneizag&o da mistura, e, obviamente, das condi¢gdes de sinterizacéo.

Figura 2.7— llustracdo dos fendmenos de densificacdo e inchagco (German,
1985). SA € a solugéo do aditivo no metal base e S B é solubilidade do metal base

no aditivo.

Zhang et al. (2004), em seus estudos sobre o sistema Fe-Cu, estabeleceram
um modelo para avaliar o inchaco durante a sinterizagdo acima do ponto de fusao do
cobre, baseado nas seguintes condi¢cdes ou consideragdes para sistema:

e Os pos de ferro e cobre tém aproximadamente o mesmo tamanho de
particula, forma esférica e deformagdo uniforme durante a

compactacgao;
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e O mecanismo de inchago de ligas Fe-Cu ocorre principalmente devido
a penetracdo de cobre liquido nos contornos de grados das particulas
de ferro;

e A maior parte do cobre liquido contribui para o inchaco, exceto aquele
que é consumido no preenchimento dos poros proximos as particulas
de cobre e os poros na superficie das particulas de ferro;

e A quantidade do volume crescimento dos compactados é igual ao
volume liquido do cobre que penetra nos contornos de grao das

particulas de ferro.
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Figura 2.8 — Diagrama de fases do sistema Fe-Cu.(ASM Handbook {1999}).

Durante o aquecimento dos compactados de Fe-Cu do ponto de vista de
fusdo do cobre, este funde (fase liquida) e uma pequena quantidade de cobre liquido
figura 2.8 é consumido pela difusdo durante o aquecimento. O cobre liquido

preenche os poros proximos as particulas originais de cobre e 0os micro poros na
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superficie das particulas de ferro, antes de ocorrer a penetragcéo; o volume liquido de
cobre que penetra nos contornos das particulas de ferro, igual ao volume de poros
crescido dos compactados e € determinado por quatro fatores: i) fator de poro
(fracao de cobre liquido que preenche os poros proximos as particulas de cobre), ii)
fator de superficie (fracdo do cobre liquido que preenche os micro poros na
superficie das particulas de ferro), iii) fracdo de cobre consumida pela difusdo, iiii)
probabilidade de que as particulas de cobre estejam se tocando.

O endurecimento por formagdo de solucdo solida de cobre em ferro
promove o aumento de algumas propriedades mecanicas de interesse. Dentre elas
pode-se destacar a resisténcia a tragdo e a dureza, as quais podem ser acrescidas
em magnitude da ordem de 50 a 60 %, em comparagdo ao cobre e ferro puros
(Tandon and Johnson, 1998). Particularmente, as duas propriedades acima citadas
estdo diretamente ligadas a aderéncia com os diamantes (Filgueira and Pinatti,
2002, 2003), sendo um fator positivo e indicativo de sucesso do uso do sistema Fe-
Cu como matriz ligante para os diamantes, e foi confirmado por (Oliveira, L. J. et al
2007a, 2007b).

2.6 Caracteristicas gerais da sinterizacdo Fe-Cu-Co

Por muitos anos o cobalto tem sido usado no processamento das ferramentas
diamantadas, por isso, quase a totalidade das ferramentas diamantadas comerciais
sao feitas utilizando como ligante o cobalto (Co), e em grandes quantidades. Apesar
de promover elevada aderéncia para com o diamante, 0 mesmo é altamente toxico,
quando do seu beneficiamento, € pouco disponivel no mercado nacional, e € muito
caro (R$ 400,00/Kg) quando comparado com pods faciimente encontrados no
mercado brasileiro, por exemplo, ferro (R$ 6,00/Kg) e cobre (R$ 15,00/Kg). Isso foi o
maior incentivo para o desenvolvimento de novas ligas alternativas usando pos pré-
ligados (prealloyed), os quais normalmente possuem uma concentracado de cobalto
30% menor e, por conseguinte estdo menos expostos a histoérica flutuagdo de preco
apresentada pelo cobalto ao longo dos anos, além de outras vantagens. Os pré-
ligados consistem de uma combinacdo de mais de um elemento. Eles s&o
quimicamente pré-ligados via atomizagao, ou num processo de manufatura onde os
elementos constituintes sdo combinados para produzir uma liga finamente dispersa

e extremamente homogénea. Isso é feito por um processo hidrometalurgico, no qual
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os ions metalicos sao dissolvidos em agua e, tais metais elementares, nas corretas
proporcdes, sdo misturados em solugdo como sais metalicos. Ha entdo precipitados
e redutores para melhorar a liga metalica final, resultando num pé fino em que cada

particula tem a mesma composigao na liga.

Segundo Palumbo et al (2005), existe uma relagdo entre a fase liquida
formada durante a sinterizagdo e uma fase Cu-Co, ele considerou parametros
ternarios em seus dados experimentais. Este trabalho mostra uma melhor descrigéo
do sistema binario Co-Cu para formagao de uma solucdo sdlida.

A figura 2.9 mostra varias secgbdes no diagrama de fases ternario para uma
isoterma a 1400K. Existe uma discrepancia relacionada com a linha sélidos, Ferro
parte mais rica do binario Cu-Fe, o que ndo é plenamente satisfatoria. Além disso, a
relacdo Cu-Co sugere menor fase liquida formada se comparado a Fe-Cu, mostrado

pelos seguimentos das linhas.

%)

Figura 2.9 - Diagrama ternario isoterma a 1400K, [retirado de Mauro Palumbo
et al 2006].

Segundo Curiotto et al (2007), que verificou experimentalmente, com base
em um numero limitado de dados experimentais disponiveis, um pseudo-binario na

secc¢ao do sistema ternario onde Fe: Co = 1:1 é mostrado na figura 2.10. Melhorando
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e analisando as composi¢des da liga Cu-Co-Fe observam-se, quatro ligas com
composicao  50%Cu-25%Co-25%Fe, 90%Cu-5%Co-5%Fe, 50%Cu-12,5%Co-
37.5%Fe e 50%Cu-37,5%Co0-12.5%Fe processadas por DSC.

Fe:Co=1:1
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Figura 2.10 - Diagrama pseudo-binario. Temperaturas de transformacéao: (m)
liquidos ; (e) liquido separagao de fase ; (¢) peritético; (V) eutetoide, [retirado de
curioto et al 2007].

A liga Cu50Co025Fe25 mostra transformagdes na composi¢gdo durante o
aquecimento e resfriamento ao longo das curvas a e b figura 2.11. Estas linhas
correspondem a um equilibrio de fases, ao longo da linha vertical tracejada em Cu
(fragdo molar) = 0,5 no diagrama da figura 2.10.

O primeiro pico a 1213K (figura 2.11) gera uma transformacéo eutetéide. O
sistema varia de um equilibrio binario entre as fases ccc (Fe-Co) e cfc Cu a um
equilibrio ternario entre ccc (Fe-Co), cfc (Fe-Co) e cfc Cu, sendo que este pico
desaparece no final.

Na temperatura de 1370K cria um lugar peritético, onde a fase Cu liquida esta
em equilibrio. A ultima transformagao endotérmica com pico em 1686K corresponde

a fusdo da amostra. Durante o resfriamento a curva, abaixo da linha liquidos; o
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primeiro pequeno sinal exotérmico a 1614K é devido a separacao entre o Fe-Co

linha liquidos.
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Figura 2.11 — Sinais DSC da liga 25%Fe-50%Cu-25%Co [retirado de Curiotto
et al, 2000].

Apbs a separacdo da linha liquidos ocorre a solidificacdo Fe-Co, na
temperatura de 1412 K. O ponto seguinte a 1367 K corresponde a uma
transformacao peritética. Em 1163 e 1081K reacao exotérmica aparecem dois picos,
devido a transformacgao Fe-Co, solucéo sélida rica em cobalto.

O ultimo pequeno sinal exotérmico a 994K é devido a formagao de uma
solugdo sdlida Fe-Co rica em cobalto. Em um sistema ternario, transformacgoes
envolvendo equilibrio entre as trés fases ocorrem em diferentes temperaturas para

diferentes composicdes.
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Figura — 2.12. Composi¢céo 50%Cu-50%Co-25%Fe em diferentes taxas de
resfriamento. Linha completa: 30 K /min; tragos: 20 K /min; pontos: dois diferentes
em 40 K/ min, [retirado de Curiotto et al, 2000].

A temperatura pode ser igual somente para composi¢cbes situadas nas
mesmas linhas. Por isso, as temperaturas eutetdide e peritética variam de acordo
com a composigao da liga. A separagao liquido-liquido ocorre sempre a mesma
temperatura durante um certo tempo na formacgéao da liga figura 2.12.

As transformacdes em diferentes temperaturas para cada liga estudada é
comparada com as fases do diagrama na figura 2.10 (no que diz respeito 50%pCu-
50%pCo-25%pFe e 90%pCu-5%pCo-5%pFe, com as composigdo correspondentes
a uma secgao pseudo-binaria). Os valores sdo uma média das temperaturas
encontradas. Estes valores calculados no diagrama mostram resultados muito
préximo aos obtidos experimentalmente. No entanto, todos os valores calculados na
linha liquidos em equilibrios sédo ligeiramente mais elevados do que os pontos
experimentais.

Na figura 2.13, composi¢cao 50%pCu-25%pCo-25%pFe processada via fusao
a arco, mostra uma solidificagdo da microestrutura apés formagao de fase liquida. A
imagem foi obtida por elétrons retro-espalhados, de modo a mostrar regides escuras

(Fe-Co) solugao sélida rica em Cobalto.
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Figura 2.13 — Imagem obtida por elétrons retro-espalhados da liga 25Fe-
50Cu-25Co, apds fusdo a arco. Regides ricas em cobalto e ferro. [retirado de
Curiotto et al, 2000]

As regides mais claras sao ricas em Cobre. Observa-se uma regiao dendritica
rica em Fe-Co, rodeado por uma matriz de Cobre. Alguns pontos de Cobre foram
solidificados durante sua saida da regido rica em solugdo soélida Fe-Co, como
mostrado na inser¢ao na figura 2.13. Em todas as composi¢des a microestrutura é

analoga, mas o volume relativo da fragao entre as fases € diferente.

2.6.1 COBALITE HDR

O cobalite HDR por exemplo, € uma liga ferritica com 66%pFe-7%pCu-
27%pCo, dura, resistente a oxidacdo e, como ligante apresenta excelente
resisténcia a abrasdo e, a qual combina excelente retencdo do diamante com um
o6timo comportamento de sinterizagdo. Foi desenvolvido para substituir os
tradicionais ligantes de cobalto e carbeto de tungsténio (WC), em aplicagcbes da area
construgdo que demandam um elevado grau de qualidade e desempenho, como
serragem de pisos, paredes e muros, concreto reforcado e outras aplicagdes. O
Cobalite HDR é mostrado na figura 2.14, onde os aglomerados porosos com forma

quase esférica resultam em excelentes propriedades de fluxo.
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Figura 2.14 — Micrografia mostrando a liga 66%pFe-7%pCu-27%pCo
(Cobalite HDR), [Clark e Kamphuis, 2002].
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Figura 2.15 — Densidade da liga 66%pFe-7%pCu-27%pCo — Cobalite HDR —

apos prensagem a quente, [Clark e Kamphuis, 2002].
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Todos os testes de sinterizagdo (prensagem a quente) foram feitos a uma
pressao de 350 bar para um tempo de 3 minutos, onde as curvas tipicas de
sinterizagdo — vide figuras 2.15 e 2.16 — mostram que excelentes propriedades s&o
desenvolvidas em temperaturas de sinterizagdo entre 750 e 850 °C (98% de
densidade, dureza de 108 HRB e resisténcia ao impacto ao redor de 150 J/cm? )
[Clark e Kamphuis, 2002].
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Figura 2.16 — Ductilidade (resisténcia ao impacto) da liga 66%pFe-7%p Cu-
27%pCo (COBALITE HDR) apds prensagem a quente, [Clark e Kamphuis, 2002].

2.6.2 DIABASE

Weber e Weiss (2005), desenvolveram e langaram no mercado mundial uma
série de 3 novas ligas alternativas ao cobalto, chamadas DIABASE (Fe-Cu-Co-Sn),
cujas composicoes basicas sdo mostradas na tabela 2.2. Os melhores produtos séo
o DIABASE-V07 (mostrou excelentes resultados de corte, quando utilizado com
diamantes cobertos com titanio) e o DIABASE-V18 (normalmente usado para o corte
de granito). A figura 2.17 mostra o grafico de densidade relativa e dureza Rockwell
B da liga DIABASE-V21, onde se observa um nivel de densidade satisfatorio e
uniforme de cerca de 8,10 g/cm® (aproximadamente > 98,5%) para o intervalo de

temperaturas entre 780 e 900°C e, praticamente para o mesmo intervalo, dureza
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entre 94 e 97 HB. O os campos de aplicagao desta ultima sdo multiplos e, em sua
forma pura (vide tabela 2.2), pode ser usada para corte de granito, juntas de
concreto e outras estruturas. O uso de alguns aditivos conhecidos como bronze e o
carbeto de tungsténio por exemplo, podem nestas ligas, influenciar (alterar)
marcantemente propriedades como densidade, dureza, resisténcia a abrasdo e ao

impacto, o que consequentemente aumenta o campo de aplicacéo.

TABELA 2.2 — Composi¢ao aproximada dos ligantes DIABASE, [Weber e
Weiss, 2005].

Nome Fe Co Cu Sn
DIABASE-V07 45-65% 20-40% <15% -
DIABASE-V18 35-55% 15-35% < 25% < 8%
DIABASE-V21 55-75% <15% < 25% < 8%
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- 100 19 ©
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Figura 2.17 — Dureza e densidade em fungédo da temperatura de sinterizagao
da DIABASE-V21 [Weber e Weiss, 2005].
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2.6.3 MEXT

Segundo Del Villar e colaboradores (2001), os novos ligantes metalicos
alternativos apresentados no mercado, se tornam atrativos, desde que combinem
boa sinterabilidade com adequados valores de dureza e resisténcia ao desgaste,
caracteristicas necessarias quando das operacdes de corte, especialmente rochas
ornamentais, como marmore e granito por exemplo. A tabela 2.3, mostra a
composicdo quimica de duas novas ligas pré-ligadas Cu-Fe-Co (NEXT),
processadas pela rota de prensagem a quente (hot pressing), onde usou-se
pressdes de 30 a 35 MPa, temperaturas de sinterizagao entre 600 e 750°C, para um

tempo de 3 minutos.

TABELA 2.3 — Composi¢cao quimica (% em peso) das ligas NEXT Cu-Fe-Co
[Del Villar et al., 2001.

Liga 02 C Cu Fe Co
NEXT 100 1,07 0,039 49,5 25,2 241
NEXT 200 1,04 0,039 61,7 14,7 22,6

As curvas de densificagdo figura 2.18 correspondentes a prensagem a
quente, mostram que foi encontrado 97% da densidade tedrica usando temperaturas
tdo baixas quanto 720 e 650°C, respectivamente. Maiores teores de cobre, exigem
temperaturas menores para se alcangcar uma densidade satisfatéria nestes
materiais. Pode-se observar na figura 2.19, que a dureza esta entre 86 e 109 HRB e,
o NEXT 200 tem dureza maior que o NEXT 100 para temperaturas de sinterizagao
na faixa de 600-650°C, o que é meramente um efeito atribuido a diferenga de
densidade. Comparando as figuras, nota-se que a dureza final das ligas é
inicialmente controlada pela porosidade até um certo nivel de densidade encontrada
(95%), pois acima desta, a propriedade é fortemente dependente da proporgéo Fe-
Cu, ou seja, maior proporcao Fe-Cu, maior a formacao da fase dura (solugao sodlida
Fe-Co), portanto, maior a dureza da liga. Isso pode ser reforgado analisando a segao
isotérmica em 850° figura 2.20, do diagrama de fases ternario Cu-Fe-Co. Pode-se
observar que ambas as ligas s&o vistas na regido pseudobinaria Cu (cfc) + Fe-a

(cco).
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Figura 2.18 — Curvas de densificacdo das ligas NEXT Cu-Fe-Co processadas por

prensagem a quente [Del Villar et al., 2001].
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Figura 2.19 — Dureza Rockwell B das ligas NEXT Cu-Fe-Co processadas por

prensagem a quente [Del Villar et al., 2001].
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Adicionalmente, este diagrama mostra também que, devido a solubilidade
limitada do Cu na solugao sélida Fe-Co (ccc) nesta temperatura (cerca de 2% em
peso), a microestrutura final do material é necessariamente aquela de um material
bifasico com cobre como uma fase continua. Essa microestrutura pode ser vista na
figura 2.21, onde a fase rica em cobre (branco) exibe uma banda extensa na direcéao
perpendicular ao eixo vertical de aplicacdo da pressdo, como resultado da
deformacgéo plastica causada pela pressdo aplicada em temperaturas elevadas. E
também identificada, presenca de alguns poucos 6xidos também alinhados na
direcdo perpendicular ao eixo da pressao, onde esta disposicao anisotrépica da
microestrutura prova o papel critico do fluxo plastico como principal mecanismo de

densificagdo durante a prensagem a quente.

O NXT-100
® NXT-200

Cu(fec)+a-Coffec)

Cu(fec)+a-Fe(bec)

+ua-Coffcc)
10
0 a-Fe(bcc), " a-Co(fcc)
” 0 20 40 60 80 100 o
. wt-% Co °

Figura 2.20 — Secao isotérmica (850°C) do diagrama de fases ternario das
ligas NEXT Cu-Fe-Co [Del Villar et al., 2001].
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Figura 2.21— Micrografia da liga NEXT-100 Cu-Fe-Co processada por
prensagem a quente (700°C, 30MPa, 3 min), mostrando a fase ductil rica em cobre
(contraste branco), fase Fe-Co (em cinza) e 6xidos de ferro (em preto) [Del Villar et
al., 2001].

2.7 Proposta técnica a ser resolvida.

Diante da fundamentagdo apresentada, o presente trabalho busca avaliar a
influéncia da variacao de teores de cobalto, ferro e cobre nas ligas Fe-Cu-Co, o que
se justifica pelo fato de nao haver estudos publicados, focados neste importante
assunto. Vale informar que a redugdo no teor de cobalto nas ligas para uso em
ferramentas diamantadas € de fundamental importancia, conforme ja explanado.

Diante analise da revisao bibliografica foi constatada a influéncia do cobalto
como também a importancia das variagdes de cobre e ferro no processamento
destas ligas Fe-Cu-Co. Tais variagdes implicam dureza, desgaste por abraséo, enfim

as propriedades mecanicas.
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CAPITULO 3: MATERIAIS E METODOS

3.1 Caracteristicas dos pos

Foram utilizados pds comerciais atomizados de ferro (Fe), cobre (Cu) e
Cobalto (Co), adquiridos da METALPO. As analises quimicas de ambos os pés, séo
mostradas na tabela 3.1 dados do fabricante.

As analises granulométricas mostram na tabela 3.2 os didametros a 10, 50 e
90% através dos tamanhos das particulas CILAS modelo 920L. Utilizando um meio
com agua destilada em um tempo de dispersao de 60 segundos, figuras 3.1, 3.2 e
3.3, obtém-se histogramas das particulas de ferro, cobre e cobalto, definindo o

diametro das particulas.

Tabela 3.1 — Analise quimica dos pos de ferro, cobre (fabricados via

atomizagéo — METALPO) — % em peso.

Fe Cu Co
Mn 0,15 - 0,02
Si 0,02 - 0,09
C 0,05 0,03 0,08
O 0,25 0,52 0,41
Al 0,06 - -
Sn - 0,02 -
Fe - 0,04 0,19
Pb - 0,03 -
Cr 0,03 - -
Mg 0,01 - -
Zn - 0,09 -
S - 0,12 0,01
Ca - - 0,18
Ni - - 0,20

Os dados de area de superficie especifica, tamanho médio de particula,
volume e distribuicdo de tamanho de particula dos pés de Fe, Cu e Co, foram
obtidos pelo método BET e sedigrafia e BJH respectivamente e, também sé&o

detalhadamente mostrados na tabela 3.3.



Materiais e Métodos 33

Fe o
100 in volume { passante :
: ¥+
X 4 —
4 7 S
w %0 : X,
: e
B il
g :
g g
5 &
> £
= m
(52} [=2
G PR
0 AR R
10 10.0
03

x { Dimetros ) / HM) a0

Figura 3.1 — Grafico do tamanho médio de aglomerados do p6 de Ferro em
valores acumulativos utilizando um meio com agua destilada em um tempo de

dispersao de 60 segundos.
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Figura 3.2 — Gréfico do tamanho médio de aglomerados do pé de Cobre em
valores acumulativos utilizando um meio com agua destilada em um tempo de

dispersao de 60 segundos.
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Figura 3.3 — Grafico do tamanho médio de aglomerados do p6 de Cobalto em
valores acumulativos utilizando um meio com agua destilada em um tempo de

dispersao de 60 segundos.

Tabela 3.2 — Anadlise granulométrica dos diametros a (10, 50 e 90)% e
diametro médio, feito através dos tamanhos das particulas CILAS modelo 920L,

utilizando um meio com agua destilada em um tempo de dispersédo de 60 segundos.

Fe Cu Co
Diametro a 10% 32,28 um 17,67 pm 4,32 ym
Diametro a 50% 82,41 um 44,93 pm 10,00 pm
Diametro a 90% 154,72 um 109,64 um 18,65 pm
Didmetro médio 89,02 um 56,07 pm 10,86 pm

Tabela 3.3 — Tamanho médio de particula e area superficial especifica, dos

pos de cobre, ferro e cobalto.

Tamanho médio de Area Especifica (m?/g)
particula (um)
Fe 67,06 0,1
Cu 19,93 0,3
Co 10,00 0,5
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3.2 Defini¢céo das composigodes.

Aqui sao definidas as composi¢cdes Fe-Cu-Co, variando o teor de todos os
elementos. As figuras 3.4 e 3.5 representam as composi¢cées e suas respectivas
quantidades, em seus diagramas de fases. A justificativa € que assim se estuda uma
larga faixa de composicbes das ligas Fe-Cu-Co a serem utilizadas como matriz
ligante para ferramentas impregnadas diamantadas, englobando as ligas industriais

por exemplo a série Next:

Mistura #
Mistura #
Mistura #
Mistura #

o bdh -

Mistura #
Mistura #
Mistura #
Mistura #

Mistura # 9:
Mistura # 10:
Mistura # 11:
Mistura # 12:

Mistura # 13:
Mistura # 14:
Mistura # 15:
Mistura # 16:

Fe — 15% peso Cu
Fe — 30% peso Cu
Fe —45% peso Cu
Fe — 60% peso Cu

Fe — 15%Cu-10% peso Co
Fe — 30%Cu-10% peso Co
Fe —45%Cu -10% peso Co
Fe — 60%Cu-10% peso Co

Fe — 15%Cu-20% peso Co
Fe — 30%Cu-20% peso Co
Fe — 45%Cu-20% peso Co
Fe — 60%Cu-20% peso Co

Fe—15%Cu-30% peso Co
Fe—30%Cu-30% peso Co
Fe-45%Cu-30% peso Co
Fe—60%Cu-30% peso Co
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Figura 3.4 — Diagrama de fases do sistema Fe-Cu com as porcentagens de
cada mistura [ASM Handbook 1999].
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Figura 3.5 Diagrama Fe-Cu-Co com a representacdo das diferentes

composi¢des em porcentagem [Del Villar et al., 2001].
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3.3 Mistura das composicoes

Os po6s foram pesados segundo suas respectivas composigdes, com adigao
de canfora como aglomerante organico (1% em volume), misturados durante 30
minutos em moinho industrial Pyramid em um recipiente cilindrico com diametro de
®3 x 5 cm onde cada composi¢cao ocupou cerca de 15 a 20% do volume total de
35,34 cm® do recipiente.

ApOs a mistura, as composi¢des foram pesadas gerando, 16 diferentes teores
de ferro, cobre e cobalto, foram processadas 8 amostras para cada uma diferente

composi¢ao para um total de 128 unidades.

3.4 Compactacgéao

Todas as amostras foram compactadas a 350 MPa, pois segundo estudo
anterior Freitas, et al, (2005) esta é a pressdo ideal para a compactagdo de
compositos diamantados via metalurgia do p6é convencional. Para tal foi utilizada
uma matriz uniaxial de aco temperado de didmetro interno de 8mm, acoplada a
prensa DANPRESSE produzindo compactados com dimensdes e geometrias como

esquematizado na figura 3.6.

— 8 mm—

Horizontal Vertical

Figura 3.6 — Desenho esquematico das amostras que serdo utilizadas na

caracterizagao microestrutural e ensaios mecanicos.



Materiais e Métodos 39

3.5 Volatilizagdo da canfora e sinterizagéo.

Para cada uma das 16 variacbes na composicdo Fe-Cu-Co foram feitas 8
amostras, no total de 128, utilizadas nos experimentos deste trabalho. Apds a
compactagcao em cada uma das amostras foi feita a medida do didmetro e a altura
em trés diferentes regides, para obter a média de volume, usando Paquimetro digital
eletrénico DIGIMESS - leitura 0,01mm.

A massa foi conferida em balanga de precisdo modelo: AL 500c, n°® de série
285024, ano 2005, Marte balangas a aparelhos de precisdo LTDA.

A etapa de secagem dos compactados foi realizada em forno tubular resistivo
a vacuo 1072 mmHg — BP Engenharia — a temperatura de 300°C por um tempo de 30
minutos a fim de remover a canfora (aglomerante organico usado na mistura), ja que
em tal temperatura ocorre a volatilizagdo completa do referido aglomerante.

ApoOs este processo todas as amostras foram retiradas do forno, a
temperatura ambiente, para obter graficos com a média da densidade p = mlv,

meédia da perda de massa e da retracido dos sinterizados.
3.5.1 Sinterizacao.

As amostras apds secagem (remogéo da céanfora), foram levadas ao forno
verticalmente como mostra a figura 3.6 novamente e sinterizadas a uma atmosfera
de vacuo de 1072 mbar, durante 25 minutos a uma temperatura de 1150°C. Este
tempo e esta temperatura fornecem uma melhor sinterizagdo Fe-Cu, fundamentado
em Oliveira L. J. et al (2005). Apés este processo, em todas as amostras foram feitas
trés medidas de didmetro em diferentes regides, para obter graficos com a

densidade, perda de massa e da retragao dos sinterizados.
3.6 Preparacao Metalografica para Investigacdo Microestrutural.

Para analises microestruturais, as amostras foram submetidas a preparagao

metalografica, que abrangeu as seguintes etapas:
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a) Montagem

A montagem foi realizada pelo processo de embutimento a quente, tendo
como principal objetivo, facilitar as operagdes de lixamento e polimento de amostras,
protegendo suas bordas.

No embutimento a quente foi utilizada uma prensa hidraulica Terrmopress- 2
do fabricante Struers e resina baquelitica. Foi aplicada uma carga de 20 KN a
temperatura de 150°C, pelo tempo de 8 minutos, tomando-se cuidado de manter a

carga constante durante todo o processo de aquecimento.

b) Lixamento

O lixamento das amostras foi realizado na lixadeira manual LUNN — MINOR
fabricado por PANAMBRA industria e técnica S.A. O lixamento foi feito com lixas de
granulometrias 220, 320, 400, 600, 1200 mesh

c) Polimento

O polimento mecénico foi realizado através de politriz semi-automatica do
fabricante Struers, modelo DP-10, utilizando pasta de alumina com granulomentria

de 1 ym em pano DP-DUR.

3.7 Microscopia Otica

A microscopia o6tica foi utilizada para caracterizar estruturas dos materiais que
permite obter as imagens ampliadas (micrografias) de um objeto e distinguir detalhes
da sua estrutura através do microscopio NEOPHOT, utilizando-se (100, 350 e 500)x

de aumento pelo método de observagao por campo claro.
3.7.1 - Difrag&o de Raios-X
Foram realizados ensaios de Difracdo de Raio-X das amostras com 20% em

peso cobalto utilizando as condi¢cdes experimentais mostradas na tabela 3.4, como

veremos a seguir:
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TABELA 3.4 — Condigcbes experimentais utilizadas na Difracdo de Raios - X.

26 inicial 40°
260 final 100°
Passo (A8) 0,01°
Tempo de cada passo () 0,5 segundo

O equipamento utilizado foi um difratdbmetro marca LAX da ShimadZu,
utilizando a radiacdo Cu-K,, operado a 40Kv e 30mA.

A determinagdao das caracteristicas dos espectros de difracdo e a
identificacdo das fases presentes nas amostras foram realizadas com o auxilio do

programa JCPDS.

3.7.2 - Microscopia Eletronica de Varredura

A analise da microestrutura das amostras foi realizada no microscépio
eletrébnico ShimadZu, SSX-550 Superscan. Aumentos de 100, 400, 800, 1200 e

1500 vezes utilizados para fazer a analise, mediante voltagem de 20 KV.

3.7.3 - Microscopia Eletronica de Varredura EDS

Foram realizadas analises quimicas pontuais via EDS em microscopio
eletrénico de varredura (MEV) que tem por objetivo determinar quais elementos
quimicos e suas respectivas quantidades se encontram em um determinado ponto
especifico nas composicdes analisadas.

3.8 Métodos de Caracterizagdo das Propriedades Mecéanicas.

Para determinar as propriedades mecéanicas das ligas em estudo, sao

realizados ensaios de dureza e de abrasao.
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3.8.1 Ensaios de Dureza Rockwell B

O ensaio de Dureza Rockwell B foi realizado em um durémetro PANTEC,
modelo RBSM, utilizando uma esfera de aco tratado com didmetro de 2,5 mm. Foi
utilizada uma carga principal de 62,5Kgf e uma pré-carga de 3Kgf. As leituras de
dureza foram realizadas diretamente no aparelho em um tempo de 6 a 10s. Foram
realizadas 5 impressbes em cada amostra, em forma de cruz cuja superficie se

encontrava lisa e plana.
3.8.2 Ensaios de Desgaste por Abraséao

Todas as 16 composicdes produzidas neste trabalho serdo submetidas a
ensaios de abrasdao tomando como resultado a média de 03 amostras por
Composigao.

O material de desgaste usado nos ensaios foi um granito cinza, com estrutura
orientada, de granulometria grossa, variando de 4 a 20mm. Petrograficamente
classificado como Biotita Monzogranito. Contém 32% de quartzo, 31% de microclina
micropertico, 24% de plagioclasio, 11% de biotita, e 2% de acessoérios. Apresenta
massa especifica de 2,67 g/cm®, absorcdo d’agua de 0,35%, e porosidade total de
0,93%. Foi entdo produzido um disco deste granito com didmetro externo de 70 e 40
cm, respectivamente, e de altura 5cm. Este disco foi instalado horizontalmente na
mesa do Simulador Fisico Tipo AMSLER Modificado — Microprocessador Modelo
ABB800-E da Contenco, figura 3.7 (este equipamento possui interface com um
computador, e utiliza o software Pavitest Abrasimetro para obtengdo dos dados
figura 3.8. As amostras foram acopladas verticalmente ao disco de granito, em
suporte com fixador, figura 3.9. O suporte também possui um termopar tipo K
acoplado, o qual fica em contato direto a lateral da amostra, proximo a zona de corte
que foi definida uma linha de corte para todos os ensaios, e a cada ensaio realizado
foi feita uma limpeza com escova de ago e aspirador de p6 e sendo que medidas da
rugosidade antes e depois de cada ensaio foram realizadas, para assim garantir as
mesmas condi¢des de ensaios para todas as amostras.

Foi utilizada rotagdo de 20 RPM do disco de granito e empregadas as cargas
verticais (peso solto) sobre as amostras de 2 Kgf. Uma vez posicionada sobre o

disco a amostra se manteve fixa em uma linha de corte.
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Todas as amostras foram pesadas antes e apds cada ensaio em balanga
digital Scaltec de precisdo 0,0001g, para medir a perda de massa (Am) de cada

amostra e averiguar a resisténcia ao desgaste (RA), que é igual a:

m —m,

AM =

m Equacéo 1
|

Equacdo da variacdo de massa. Onde m, é a massa inicial, € m; a massa

final.
»
s
Mesa de granito | »
- _r_' '
Figura 3.7 — Equipamento Abrasimetro microprocessador Modelo AB800-E da
Contenco.

O software Pavitest Abrasimetro foi desenvolvido com o intuito de servir como
suporte na realizagdo de ensaios de corpos de prova. Este programa permite desde

0 cadastro e edigdo de corpos de prova a se ensaiar, até a impressao de relatorios
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com os dados cadastrais ou com os graficos que sédo obtidos através dos dados
gerados e armazenados durante o ensaio.

Este programa permite fazer configuracbes dos parametros a serem
realizados no ensaio. Pode-se variar a velocidade de deslocamento da amostra, a
rotacdo da mesa de granito, o tempo de duragao do ensaio, a rotagdo da amostra e
a forga vertical que a amostra € submetida, a figura 3.02 mostra a tela de ensaios.

Assim com a interacdo do software com o equipamento Abrasimetro, os
parametros do processo (forga tangencial, desgaste da mesa e temperatura gerada
no processo) que foram fornecidos e armazenados, possibilitou a realizagdo de

analises posteriores relativas a cada ensaio de corte.
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Figura 3.8 — Tela de ensaio dos corpos de prova.

O equipamento possui um suporte onde os corpos de prova foram fixados.
Este suporte permite fixar os corpos de prova podendo alterar o angulo de contato

entre os corpos de prova e a mesa de granito. Tal suporte também possui um
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termopar tipo J acoplado para medir a temperatura que é gerada no corpo de prova
ao longo do ensaio figura 3.9.

O suporte dos corpos de prova se movimenta no sentido radial da mesa de
granito do raio externo para o interno, desta forma pode-se controlar a distancia e
fixar o suporte através de sensores que ficam localizados na parte superior do
equipamento. Nos testes realizados, o suporte percorreu todo o trajeto radial da

mesa de granito.

Ajuste do
T ] e g
-’ r

Figura 3.9 — Suporte para ensaio dos corpos de prova.

Durante um tempo de ensaio de 120 s, com o disco girando a 20 RPM as
amostras permaneceram fixas no suporte. As amostras foram fixadas num raio de 30
cm (0,30 m), gerando uma volta completa do disco de granito de 1,88 m. Sabendo-
se que o disco girou a 20 rotagbes por minuto, o espago percorrido em um minuto é
de 20 x 1,88 = 37,5 m, determinando uma distancia de 75,6 m durante a rotagao do

disco.



Materiais e Métodos 46

Os corpos de prova tocaram o disco de granito verticalmente figura 3.6 (topico
3.4)..

A mesa de granito faz parte do equipamento. A figura 3.10 mostra o
abrasimetro em funcionamento durante um ensaio, o suporte utilizado nesta figura
ndo € o mesmo utilizado no ensaio. A figura 3.9 mostra o suporte utilizado, ideal

para as dimensdes dos corpos de prova.

Figura 3.10 — Abrasimetro em operagéao: a) inicio do teste apds a fixagdo dos
corpos de prova; b) e c) funcionamento durante o ensaio; d) durante o ensaio —

composicado sendo desgastada [Aigueira. R. B. 2006].

Através dos ensaios de desgaste por Abrasado, realizados durante 120
segundos foi possivel extrair dados de forga tangencial e temperatura. Esta relagéo
€ estabelecida ao aplicar-se uma for¢ca H, paralela ao plano de contato, sobre o

corpo B, este ndao se movera, admite-se a existéncia de uma forca F atuando sobre
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o corpo, chamada forca de atrito, que se desenvolve no plano de contato entre os
corpos. Elevando-se o valor de H, o deslizamento do corpo B sobre o corpo A,

podera iniciar.

(B)

N
(A) W

Figura 3.11 — Forgas presentes no deslizamento de um corpo.

O valor de F tem sempre uma relacao fixa com a for¢ca de contato, normal ao
plano R, é que esta relagdo depende dos materiais e da aspereza das superficies

em contato.
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CAPITULO 4: RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Perda de massa ap0s secagem dos sinterizados dos sistemas Fe-Cu e Fe-
Cu-Co.

A perda de massa ap0s a retirada canfora, conforme mostrado na figura 4.1,
esta relacionada com o tratamento térmico de 30 minutos a uma temperatura de
300°C (aglomerante e lubrificante organico).

Entre os valores apresentados das composi¢cdes ndao notamos uma mudanca
significativa em variagdo de massa, porém ao a medida que adicionarmos cobalto
notamos uma maior variagcido de massa.

A uma temperatura de 300°C durante 30 minutos, temos perda de massa com
valores entre 0,05 e 0,10. Esta variagdo nao oferece qualquer informagéo de grande
relevancia visto que esta temperatura ndo exerce influéncia na sinterizacdo das
composic¢des, sendo assim néo interferem nos resultados que veremos a seguir.

Esta faixa de valores que giram em torno de (0,05 para 0,10)% s&o valores
que indicam a volatilizagdo do aglomerante, organico usado na mistura e mostra,
que a canfora nao tem qualquer influéncia ou interagcdo com a mistura nos diferentes
teores das liga Fe-Cu e Fe-Cu-Co.

0,14 4 —MO—ss5Fe-15Cu —A—65Fe-15Cu-20Co
013 1 —O—7oFe-30cu —A—50Fe-30Cu-20Co
"'V 7] —DO—ssFedscu  —A—35Fe-450u-20C0
0,12 | —O—doFe-60cu —A—20Fe-60Cu-20Co -
—@—75Fe-15Cu-10Co —W—55Fe-15Cu-30Co
o 0,11 9 —@—60Fe-30Cu-10C0 —W—40Fe-30Cu-30Co
2 4
=) —@—45Fe-45Cu-10Co —W—70Fe-45Cu-30Co
~— 0,10
1 —@30Fe-60Cu-1000 —W—10Fe-60Cu-30Co
£ oo
~— T
2 0,08 l
<] 0,07
0,06 J
0,05
0,04 J
0,03

r~rr—rrr—rr—rr1rr 17 rrTr1r T 1T T T T
MO01M02MO03 M04 M05M06 MO7 MO8 MO9M10 M11M12M13M14 M15M16
Composigdes (Fe-Cu-Co)

Figura 4.1 — A perda de massa apdés a retirada canfora.
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4.2 Densidades a verde.

O controle na etapa de compactacao € importante para aniquilagédo e/ou
refinamento dos poros ou espacos entre particulas de um pd no processo da
tecnologia do po.

A compactagao ocorre progressivamente a medida em que se torna maior o
contato com as particulas vizinhas dos pds com o aumento da pressao, desta forma
0 processo, tem como objetivos principais:

(1) Consolidar o p6 no formato pré-determinado, para estabelecer tanto
quanto possivel as dimensdes finais para diminuir defeitos de variagao dimensional
na posterior sinterizagéo; (2) atingir um nivel de porosidade desejado, para promover
uma resisténcia mecanica para o compactado, para assegurar que ele possa ser
manuseado — resisténcia a verde.

A utilizacado de férmulas, como as utilizadas por Gomes et al (2005), prevé o
comportamento do po6é durante o processo de compactagdo, extremamente
importante para a Metalurgia do p6. Entretanto, existem outros estudos confiaveis.
Gomes et al (2005) neste trabalho demonstra que através de curvas de pressao x
densidade (log P x pr) uma série de informagdes podem ser obtidas. Através da
interpretacdo dos graficos log P x pr (P — presséo, pr — densidade relativa, definida,
como sendo a densidade verde dividida pela densidade cristalina) pode identificar-se
as regides de pressdes correspondentes aos varios estagios da compactagao. A
interpretacao das curvas de compactagao, considera os pontos de inflexdao como o
inicio de um tipo de mecanismo que ocorre nas particulas.

O inicio do processo de compactacdo Figura 4.2 é caracterizado pela
acomodacéao das particulas sem deformacéo plastica, regido (I) em seguida tem-se
o inicio da deformacéao plastica e fratura das particulas nos pontos de contato (Il)
ficando por ultimo, através de uma elevada pressdo de compactagéo, o surgimento
da compressao elastica dos pés como um todo, acompanhada de rearranjo regido
(1) regidao (Gomes 2005).
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1 10 100 Pressao (Mpa)

Figura 4.2 Curva mostrando os trés estagios da compactagao para p6 de Ta
ATR [Gomes, (1995)].

Baseado em estudo anterior Da Silva V. F. (2005), pode ser definido o nivel
ideal de compactacao para o sistema Fe-Cu, sendo a escala de pressao ideal entre
250 e 350 MPa, onde foi encontrado uma densificagdo de aproximadamente 45,90%
para os compactados. Além disso, Filgueira (2002) afirmou que para esta escala de
presséo, nao ha clivagem ou quebra dos cristais de diamante.

Desta forma a compactacao feita a 350MPa, de pdés de Fe-Cu e Fe-Cu-Co
oferece uma densificagdo estudada para uso em ferramentas diamantadas. Os
compactados nas dezesseis diferentes composigcdes, foram misturadas em moinho
industrial durante 25 minutos. Apds a etapa da mistura, os pés foram compactados a
frio em matriz uniaxial sob presséo ja definida e justificada pelo estudo acima citado
de 350MPa,. Analisando a densificacdo do compactado, e comparando com a
densidade tedrica para cada mistura, e utilizando a regra das misturas para sistemas
pulverulentos (German, 1998) mostrado na equagao 2 para o sistema Fe-Cu e a

equacao 3 para o sistema Fe-Cu-Co.

mFe + mCu

pCFe—Cu B mF m
=~ + Cu Equacéao 2
Pk

Pcu

e



Resultados e Discussfes 51
) Mg + Mg, + Mg,
CFe Cu-Co _ m
Fe 4 M, | Mg, Equagao 3
PE Pcu Pco

Estes sdo os valores médios da densidade tedrica de cada composicao,

confrontados, com as densidades dos compactados apds a sinterizacdo Tabela 4.1

obtendo uma densificagédo em % peso.
Valores de correlagéo Calliste , Jr.-W.D. (2002) :

Pre = 7,87 g cm?®
Pcu = 8,96 g cm®
Pco = 8,91 g cm®

Tabela 4.1 - Densidade tedrica e densidade dos sinterizados através da regra

das misturas.

Amostras Composicao Densidade Densidade Densificagcao
Teorica sinterizado (%)
(g/cm®) (g/cm®)
M 01 Fe-15%Cu 8,11 5,65 69,7
M 02 Fe-30%Cu 8,26 5,88 71,2
M 03 Fe-45%Cu 8,42 6,11 72,5
M 04 Fe-60%Cu 8,58 6,51 75,9
M 05 Fe-15%Cu-10%Co 8,21 5,81 70,9
M 06 Fe-30%Cu-10%Co 8,36 5,85 69,9
M 07 Fe-45%Cu-10%Co 8,52 5,88 68,9
M 08 Fe-60%Cu-10%Co 8,69 6,31 72,5
M 09 Fe-15%Cu-20%Co 8,31 5,81 69,9
M 10 Fe-30%Cu-20%Co 8,46 5,81 68,5
M 11 Fe-45%Cu-20%Co 8,63 6,39 741
M 12 Fe-60%Cu-20%Co 8,81 6,95 78,9
M 13 Fe-15%Cu-30%Co 7,92 5,75 72,7
M 14 Fe-30%Cu-30%Co 7,96 5,61 70,4
M 15 Fe-45%Cu-30%Co 8,01 6,05 75,5
M 16 Fe-60%Cu-30%Co 8,06 6,41 79,6

A densidade ou massa especifica € uma caracteristica propria de cada

material, por isso pode-se observar que ha uma diferenga consideravel entre os
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valores de densidade obtidos nas diferentes composi¢des, com uma variagao de
13,4%. Obtivemos um nivel de densificacdo satisfatorio para as misturas, uma vez
que a densidade ficou por volta de 68,5 a 79,6% da tedrica callister, Jr. W. D. (2002).

4.2.1 Retragdo/inchaco e perda de massa ap06s a sinterizagdo: Fe-Cu e Fe-Cu-
Co.

A figura 4.3 mostra os resultados de retragdo linear para todas as
composicoes estudadas. Independente do sistema, observa-se elevacdo da
retracdo, mediante o aumento do teor de cobre. Isto deve-se ao fato de que este
elemento € o agente promotor da fase liquida, a qual facilita a densificacédo, de forma

geral.

8 ‘ \ ‘ \ ‘ \ ‘ T ‘ \
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Figura 4.3 Retracao e inchago apods sinterizagéo, a 1150°C da liga Fe-Cu-Co.
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Apesar de ja ter sido extensivamente discutido o inchago verificado no
sistema Fe-Cu, o mesmo ocorre para o sistema Fe-Cu-Co, sobretudo quando do uso
de menores teores de cobalto (até 20% pCo). E observavel que este inchaco ocorre
para teor de cobre de até 30% em peso, a partir dai, tem-se sempre retragao.

Neste panorama, atribui-se este comportamento ao fato de que quando maior
o teor de cobre, mais extensiva a fase liquida. Embora haja uma condig&o
desfavoravel de retragdo para sistemas Fe-Cu e Fe-Cu-Co, a fase liquida parece
favorecer a formacao de uma possivel solugcado sélida Fe-Co, conforme veremos a

seguir, promovendo forte retracao.

TS rerion | A eersoumoso
1—m—70Fe30cu —A—50Fe-30Cu-20Co

1,0 { —m@—s5Fes5cu —A—35Fe 45Cu-20Co T 1
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Figura 4.4 Perda de massa ap6s a sinterizagao a 1150° C.

De acordo com a figura 4.4 as maiores perdas de massa se verificaram para
os teores mais elevados de cobalto, e isto se deve a remogao de uma camada fina
de 6xido superficial, especialmente das particulas remocao de cobalto e cobre, uma

vez que estes pos apresentaram elevado teor de oxigénio, em sua analise quimica —
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vide tabela 3.1. Como a sinterizacdo foi feita a vacuo de 2.102 mbar, por
consequéncia a pressao de vapor dos 6xidos € menor sendo assim na sinterizagao,

estes 6xidos sublimam.

4.2.2 Microestrutura dos Sinterizados

As figuras a seguir mostram os aspectos microestruturais das amostras de
Fe-Cu-Co nas dezesseis diferentes composicées apresentadas, apds sinterizacéo a
1150°C, para um tempo de 25 minutos. Pode-se claramente observar o contraste
entre as particulas de ferro e uma possivel solugdo sélida Ferro-Cobalto, com o
cobre formandos regibes “lagos” regides “claras avermelhadas”. Observa-se que
existe sinterizagdo no estado liquido, ja comentado anteriormente, pois é sabido que
o cobre apresenta ponto de fusdo de 1084°C, sendo assim acontecendo a
sinterizacdo a 1150° o cobre se tornara liquido. O ferro e Cobalto tem os seus
respectivos pontos de fusdo superiores a esta temperatura de sinterizacéo, porém a
afinidade dos elementos e a solubilidades de um para com o outro, vista no
diagrama de fazes, faz com que os mesmos sintetizem por meio de uma solugéo
sélida como sera visto mais adiante. Também ¢é verificada a presenga de
porosidade, com alguns poros maiores, devido ao fluxo de cobre liquido por entre as
particulas de Ferro e Ferro-Cobalto e pequenos poros de geometria esférica
indicando estagio final e efetividade da sinterizacdo. Observa-se também uma
distribuicao heterogénea da porosidade, devido a distribuigao insatisfatéria de cobre
no ferro e cobalto, advinda da mistura destes metais.

Fica claro na liga Fe-Cu (M01, M02, M03 e M04) a presenga do inchago,
comprovado por Oliveira et al (2005) comparando este trabalho com a figura 4.5 (A),
(B), (C) e (D). A presencga do inchago é observada, pois quanto menor a quantidade
de cobre, menos liquido é formado durante a sinterizagdo desta forma o ferro
dissolve uma menor quantidade de cobre em sua rede cristalina, criando assim uma
grande quantidade de porosidade ao longo de toda amostra sendo que, a medida
que a concentragcao de cobre aumenta gerando um maior nivel de retragcao figura

4.5, que ja era de se esperar devido analise do diagrama de fases Fe-Cu.
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55%Fe -45% peso Cu

Figura 4.5 — (A) Micrografia do sistema Fe-15%pCu sinterizados a 1150°C/25
minutos; (B) Micrografia do sistema Fe-30%pCu sinterizados a 1150°C/25 minutos;
(C) Micrografia do sistema Fe-45%pCu sinterizados a 1150°C/25 minutos; (D)

Micrografia do sistema Fe-60%pCu sinterizados a 1150°C/25 minutos.

A figura 4.6 (A), (B), (C) e (D) representa o aspecto microestrutural do sistema
Fe-Cu com adicdo de 10% de cobalto. Pode ser notado facilmente que as
composi¢codes Fe-Cu-Co, tem o0 mesmo grau de porosidade observado nas figuras
sem a adicdo de cobalto. A ocorréncia do inchago € evidente para estas
composicdes, porém o cobalto faz com que ocorra um aumento da retracdo. E
importante citar a possivel presenca de uma fase sdlida entre o ferro e o cobalto
distribuida, de maneira ndo uniforme na interface das particulas ferro como pode ser
mostrado de maneira evidente nas composi¢bes (M05, M06, M0O7 e MO08). O

comportamento do cobre € o mesmo para amostras sem cobalto.
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Figura 4.6 — (A) Micrografia do sistema Fe-15%pCu com adicdo de 10%p
Cobalto sinterizados a 1150°C/25 minutos; (B) Micrografia do sistema Fe-30%pCu
com adigao de 10%p Cobalto sinterizados a 1150°C/25 minutos; (C) Micrografia do
sistema Fe-45%pCu com adicdo de 10%p Cobalto sinterizados a 1150°C/25
minutos; (D) Micrografia do sistema Fe-60%pCu com adigdo de 10%p Cobalto

sinterizados a 1150°C/25 minutos

Na figura 4.7 (A), (B), (C) e (D) das amostras M09, M10, M11 e M12 pode-se
claramente notar um grau de porosidade igual em todas as amostras. Essa
porosidade remanescente pode ser atribuida ao inchago, que por sua vez se torna
cada vez menor a medida que adicionamos cobalto a liga Fe-Cu, o cobalto
provavelmente faz uma solugao solida como sera visto nos ensaios de difracdo de
raio-x das amostra citadas. E novamente importante ressaltar que o cobre funde a
1084°C e forma uma fase liquida nos primeiros minutos de sinterizagdo. Apds esta
etapa, onde havia cobre sdlido, se torna regido de porosidade como consequéncia

da penetragdo do cobre liquido nos contornos de gréo do ferro com a adicéo de
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cobalto a solugao solida formada sintetiza efetivamente a fase liquida diminuindo o
inchaco do sinterizado. O inchaco é um comportamento normal durante sinterizagao
por fase liquida no sistema Fe-Cu e Fe-Cu-Co, porem a solubilidade do Cobalto no
ferro € maior do que a do cobre no ferro, como ja explanado. Esse comportamento é
perfeitamente observado na revisdo bibliografica, e visto na referéncia (ASM
HANDBOOK, 1973) para esta temperatura de sinterizagdo. Cabe ainda ressaltar que
estes resultados estdo de acordo com os estudos de Del Villar, et al (2001),
aprestado no capitulo 2.6.3 deste trabalho.

' c’%&" ¥ 1' : A ochm | 3
35%Fe -45%Cu -20% peso Co 20%Fe -60%Cu -20% peso Co

Figura 4.7 — (A) Micrografia do sistema Fe-15%pCu com adicdo de 20%p
Cobalto sinterizados a 1150°C/25 minutos; (B) Micrografia do sistema Fe-30%pCu
com adicao de 20%p Cobalto sinterizados a 1150°C/25 minutos; (C) Micrografia do
sistema Fe-45%pCu com adicdo de 20%p Cobalto sinterizados a 1150°C/25
minutos; (D) Micrografia do sistema Fe-60%pCu com adicdo de 20%p Cobalto
sinterizados a 1150°C/25 minutos.
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Figura 4.8 — (A) Micrografia do sistema Fe-15%pCu com adicdo de 30%p
Cobalto sinterizados a 1150°C/25 minutos; (B) Micrografia do sistema Fe-45%pCu
com adicao de 30%p Cobalto sinterizados a 1150°C/25 minutos; (C) Micrografia do
sistema Fe-60%pCu sinterizados a 1150°C/25 minutos; (D) Micrografia do sistema
Fe-60%pCu com adicdo de 30%p Cobalto sinterizados a 1150°C/25 minutos

Na figura 4.8 (A), (B), (C) e (D) amostras M13, M14, M15 e M16 pode ser
observado o aspecto microestrutural para o sistema Fe-Cu-Co, ap0s a sinterizagao a
1150°C durante 25minutos, o comportamento da liga Fe-Cu-Co anteriormente
explanado pode ser usado para este grupo de ligas.

As seguintes micrografias foram selecionadas e atacadas com H3;PO4 a 50%
“acido fosfoérico” em agua destilada durante 3 segundos, revelando contornos de
grao, como mostrado na figura 4.9, amostra M09, estes contornos mostram a
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influéncia da fase liquida na sinterizagdo, a qual favorece e também promove
grandes dareas de contato entre o aditivo cobre e o ferro. Nesta mesma
microestrutura algumas particulas de cobre podem ser identificadas como pequenos

“lagos” entre as particulas de ferro, mostrando as regides de contato.

Porosidade

" = ‘-
. Contornas
de grae.

Figura 4.9 — Micrografia do sistema Fe-15%pCu com adi¢ao de 20%p Cobalto
sinterizados a 1150°C/25 minutos, atacadas com H3;PO,4 a 50% “acido fosférico” em

agua destilada durante 3 segundos.

De maneira geral, o cobre liquido é absorvido pelo ferro, porém a medida que
0 cobre penetra entre os contornos de grao do ferro, regido destacada com setas, os
contornos ficam bem definidos. Assim a cor mais escura nas figuras atacadas com
acido fosforico mostra uma maior concentragao de ferro, ja os contornos de grao Fe-
Cu que sdo os mesmos para amostras com ou sem cobalto, sdo mais claros. Essas
micrografias apresentam certo grau de porosidade remanescente, o que € um
comportamento normal e esperado, ja que se verificou a ocorréncia de inchago para
essas amostras em sua totalidade. Neste tocante, Przklenk (1993) afirmou que

teores residuais de porosidade pds-sinterizacao favorecem a remocao de calor de
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ferramentas diamantadas impregnadas, via refrigeragdo em meio liquido -
normalmente agua, assim sendo, porosidade residual, até certo teor (nunca
determinado), é benéfico, para esta aplicagao.

Mais uma vez é oportuno ressaltar que resultados supracitados estdo em
concordancia com estudos de German (1998), Kaysser e Petzow (1984) e Lenel
(1980) para o sistema Fe-Cu, e a ocorréncia de inchaco é um comportamento
classico para tal sistema.

Figura 4.10 — Micrografia do sistema Fe-30%pCu com adigdo de 20%p

Cobalto sinterizados a 1150°C/25 minutos, atacadas com H3sPO,4 a 50% “acido

fosforico” em agua destilada durante 3 segundos.

Nas figuras 4.9, 4.10, 4.11 e 4.12 nota-se que é formado um filme de cobre
entre os contornos de grdao como ja explanado anteriormente durante a sinterizagao,
locais onde anteriormente existia cobre liquido agora existe “vazios” porosidade ao
longo de toda liga em questdo. A adicdo de cobalto tem uma maior influéncia para
uma menor ocorréncia do inchago e desgaste por abrasdo, maior dureza como sera
visto mais adiante, sendo assim o comportamento da porosidade € o0 mesmo para

uma liga Fe-Cu sem adi¢des de cobalto e com adi¢gdes de cobalto.
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Figura 4.11 — Micrografia do sistema Fe-45%pCu com adicdo de 20%p
Cobalto sinterizados a 1150°C/25 minutos, atacadas com H3PO4 a 50% “acido

fosforico” em agua destilada durante 3 segundos.
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Figura 4.12 — Micrografia do sistema Fe-60%pCu com adicdo de 20%p
Cobalto sinterizados a 1150°C/25 minutos, atacadas com H3;PO, a 50% “acido

fosforico” em agua destilada durante 3 segundos.
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4.3 Avaliacédo da dureza Rockwell B

A figura 4.13, mostra valores de dureza para o sistema Fe-Cu sem e com
adicdo de cobalto. Identificamos maiores valores de dureza quando aumentamos o
percentual do cobre e cobalto. As amostras M09, M10, M11 e M12 apresentam
valores proximos de dureza, na faixa entre 100 a 125 Rockwell B. Segundo Curiotto
et al (2007), as respectivas composi¢cbes sofrem uma reagao peritética e outra
eutetdide, a respectivamente, 1097°C e 940°C, formando solucido sélida Fe-Cu,

promovendo um aumento na dureza HBR.
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Figura 4.13 Grafico de dureza Rockwell B.

Comparando as curvas vemos um ganho consideravel de dureza para
maiores valores de cobalto, este aumento é atribuido a formacdo de uma solucao

sélida entre o ferro e o cobalto. Quanto maior a quantidade de cobalto mais solugéo
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sélida sera formada, pois o cobalto apresenta maiores valores de dureza, segundo
Del Vilar et al (2001).

O maior valor de dureza 129 HBR foi alcancado pela amostra M16
composi¢cao 10%Fe-60%Cu-30%Co, onde o cobre em maior quantidade 60% em
peso forma uma maior quantidade de fase liquida, aumentando a difusdo entre os
componentes da liga surgindo uma solugéo sélida entre ferro e cobalto, formando
até mesmo uma solugao solida entre o Fe-Cu e Co-Cu.

O segundo maior valor 125 HBR foi obtido pela amostra M12, composigao
20%Fe-60%Cu-20%Co. Mantidos os 60% de Cobre e diminuindo o cobalto 10% a
dureza da liga diminui, mas a formacao de fase liquida no processo de sinterizagao
€ a mesma. Estes dois maiores valores na dureza M16 e M12 estdo acima dos
obtidos por Del Villar et al (2001) em sua liga NEXT 100 para uma composi¢cao de
25,2%Fe-49,5%Cu-24,1%Co que esta entre 100 e 110 HBR.

Cinco composi¢cdes M09, M10, M11 e M15, apresentam dureza na faixa dos
valores obtidos por Del Villar et al (2001) em sua liga NEXT 100, sendo que as
composicdes com 20% peso cobalto sofrem pequenas alteragdes em sua dureza. A
medida que aumentam as concentragdes de cobre aumenta a dureza. O mesmo €&
observado na amostra M15, com a composi¢cao 25%Fe-45%Cu-30%Co. A fase
liquida formada € de aproximadamente a metade da composi¢ao da liga M15 o que
facilita a difusdo dos atomos.

A composicdo M13 apresenta um comportamento diferente na dureza, se
comparado com as ligas com 30% peso cobalto. Segundo diagrama de fases Fe-Co,
existe uma afinidade atbmica entre os atomos de Ferro e Cobalto, que podem se
dissolver formando uma solugcdo soélida mesmo a uma menor fase liquida
proporcionada pelo cobre de 15%.

As composi¢des M05, M07 e MO8 com 10% em peso cobalto estao entre a
faixa de dureza encontra por Weber e Weisse (2005) na liga comercial DIABASE,
esta dureza esta entre 84 a 100 HBR, sendo que as mesmas sofrem pequenas
variacbes em suas respectivas durezas, comportamento este explicado
anteriormente devido a uma maior formagao de fase liquida por conta do aumento
do Cobre.

A composicdo M14 com 40%Fe-30%Cu-30%Co apresenta dureza de

aproximadamente 90 HRB, devido a uma menor densificagdo gerando grande
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quantidade de poros que, por sua vez, diminui significativamente a dureza desta
composi¢cao em questao.

As demais composi¢des MO01, M02, M0O3 M04 sem adigdo de cobalto
apresentaram valores baixos de dureza, se comparadas as ligas comerciais, ficando

evidente que a adigao de cobalto implica 0 aumento de dureza das ligas Fe-Cu.

4.4 A perda de massa ap0s Abraséo

A figura 4.14 mostra a perda de massa no ensaio de abrasdo, para as
diferentes composi¢cdes apresentadas, sendo que cada curva da esquerda para
direita, representam Fe-Co sem adigdo de cobalto e adigdes de 10, 20 e 30 % em
peso de cobalto.

A medida que adicionamos cobalto na liga Fe-Cu, ocorre um menor desgaste
nos corpos de prova como pode ser observado. Este fato se deve a possivel
formacéao de fase soélida entre o Ferro e Cobalto.

Ocorre um desgaste menor na amostra M01, se comparado com os valores
das composi¢cdes das ligas Fe-Cu, devido a maior concentragdao de ferro na
composi¢cao em questdo, visto que uma das caracteristicas importantes do cobre é
sua consisténcia mais maleavel em relagéo ao ferro.

Podemos também observar nas composicbes M04, M08 e M12 uma
tendéncia igual devido a uma maior concentragao de cobre.

Ha uma perda de massa elevada nas amostras em adicdo de cobalto, que
pode ser atribuida ao fato de ter ocorrido maiores inchagos Fe-Cu — elevando o teor
de porosidade, o que reduz a resisténcia ao desgaste da composigao.

Na segunda da curva da esquerda para direita o intervalo menor no valor do
desgaste que fica entre (4 e 9,5)% e evidente que 10% em peso cobalto gera uma
possivel formacado de fase solida entre Fe-Co, como sera visto mais adiante no
difratograma de raio-x. Este comportamento se estende as duas proximas curvas
com 20%, pCo entre (0,5 e 4)% e na ultima curva com 30% em peso cobalto (0,5 e
2)% notamos que este intervalo diminui @ medida que adicionamos cobalto, evidente
também nos graficos de dureza que, a medida que aumenta o cobalto aumenta a
dureza.

Vendo e comparando as curvas da figura 4.14, conclui-se que no sistema Fe-

Cu a adicao de maiores quantidades de cobalto diminui o desgaste do corpo de
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prova. Tal fato é atribuido a possivel presenga da formacao de uma fase soélida entre
o ferro e o cobalto.

Diante dos resultados até o momento obtidos, verifica-se que: 1) o emprego
de teores mais elevados de cobre influenciam na dureza do sistema; 2) o uso de
cobalto aumenta a dureza e a resisténcia a abrasdo. Entretanto, para definir o teor
ideal de cobalto na ferramenta, deve-se estudar o aspecto econémico no valor da
adicdo de cobalto, sendo o comportamento com adicdo de 30% em peso cobalto

muito proximo de 20%, desta forma 20% em peso Co seria mais viavel.
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Figura 4.14 — Perda de massa apds abrasao para misturas de Fe-Cu-Co

sinterizados a 1150°C/25 minutos.
4.4.1 Forga Tangencial
A forca tangencial desenvolvida durante o ensaio de abraséo na superficie de

contato entre o disco de granito figura 4.15 e responsavel pela variacdo de direcéao

da velocidade e a forga normal (B) atuante sobre o corpo de prova, € independente
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da area desta superficie, sendo y denominado “coeficiente de atrito estatico”.
Evidente, o coeficiente de atrito € um numero adimensional Helman, H., Cetlin, P.R.
(1983).

Devido a complexidade dos processos Fisico-quimicos envolvidos no
fendmeno denominado atrito, € praticamente impossivel a determinacéao, “apriori’, de
valores do coeficiente de atrito, em cada processo especifico de conformagao
mecénica. Desta forma temos uma aproximagéo do valor da forga tangencial, este

estando em constante oscilagao.

Figura 4.15 — Esquema do contato entre o disco de granito e o corpo de prova

durante o ensaio.

Nas curvas de variagao de forga tangencial x tempo das figuras ( 4.16, 4.17,
4.18 e 4.19), sdo observadas, uma alta frequéncia na oscilagado da for¢a tangencial
durante o ensaio de 120s. Essa oscilacdo €, provavelmente, devida a instabilidade
do contato, quando o corpo de prova apodia o disco de granito. Esse comportamento
observado em todas as composi¢des foi associado a um mecanismo de alternancia,
em que o corpo de prova adere o disco de granito e em seguida, escorrega sobre o
mesmo e essa variagao se repete durante todo tempo.

A figura 4.16, compara as amostras M01,M02,M03 e M04, a for¢a tangencial

de corte varia entre (9 a 17) Kgf sendo esta a maior faixa de forga corte entre todas
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as outras figuras 4.16, 4.17 e 4.18, sendo que a medida em que adicionamos

cobalto diminui consideravel a forga tangencial de corte .
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Figura 4.16 — Forca tangencial de corte para composi¢cdes de Fe-Cu sem

adicao de cobalto sinterizados a 1150°C/25 minutos.

A amostra M03 apresenta a maior forga tangencial de corte dentre todas as
composi¢dées com um valor aproximado de 15,68Kgf e esta mesma amostra
apresenta um maior desgaste abraséo, esta perda de massa esta relacionada a um
baixo valor de dureza de aproximadamente 40 Rockwell B. Esta composicao
contendo 55%Fe-45-Cu, se torna mais macia, como ja foi visto anteriormente e a
formagado de porosidade se torna evidente ao longo de toda a amostra. O cobre
solido quando passa para o estado liquido migra para outras regides dentro da
amostra surgindo assim um maior volume de porosidade, tornando a liga mais
macia. Todas as composicdes sem adicdo de cobalto tiveram um baixo coeficiente
de atrito como mostrado na tabela 4.10, o mais baixo valor da for¢a tangencial de
corte entre as amostras sem adigdo de cobalto foi observado para a amostra M01
85%Fe-15%Cu, sendo que o coeficiente de atrito foi o maior dentre as outras esta

Composicao.
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Mesmo a amostra, MO1 apresentando o maior valor de inchago que por outro
lado amplia a quantidade de poros aumenta o valor da dureza da composig¢ao pois o
cobre, ao ser absorvido na malha de ferro forma uma solugao sélida, altera as
propriedades da liga aumentando assim sua dureza, o qual se mostrou mais

resistente ao desgaste por abrasio.
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Figura 4.17 — Forca tangencial de corte para composi¢cdes de Fe-Cu com

adicao de 10% de cobalto sinterizados a 1150°C/25 minutos.

Através da figura 4.17, pode-se verificar um desempenho melhor com adi¢des
de 10% em peso cobalto, se comparado a ligas Fe-Cu, o cobalto alterou a dureza da
amostra aumentando para todas as composi¢coes, € a for¢ca tangencial de corte
também diminuiu consideravelmente chegando a valores entre de = 3,89 Kgf, assim
tendo um alto valor de perda de massa, para a amostra M05, com o maior desgaste
entre todas as composi¢cdes com adicdo de 10% em peso cobalto, em contra partida
a mostra M08, apresentou uma maior dureza. O cobre liquido por ter maior
quantidade 60% Cu ficou mais denso, ja o ferro e o cobalto estando com
quantidades muito préximas 30%Fe10%Co, formaram uma possivel solugcédo sélida

com maior éxito, pois o cobre liquido em maior quantidade ajudou no processo da
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difusdo dos mesmos. As amostras M06 e MOQ7 tiveram grande desgaste, o carater
decisivo para esta perda de massa foi a concentracdo de cobre, tendo em vista que
0 cobalto se manteve o mesmo. Entdo quanto maior a concentracdo de cobre para
liga de Fe-Cu com 10% em peso cobalto melhor sera a difusdo. O volume de cobre
liquido torna a composi¢do mais densa como visto nos graficos de retracdo e agora
comprovado com a forga tangencial de corte.

A adigdo de cobalto 20% em peso, figura 4.18, proporcionou certa
estabilizacdo da forga tangencial de corte comprovada pela perda de massa. Isso
demonstra que a liga se tornou mais abrasiva, acarretando uma diminui¢ao da forga
tangencial de corte. Outro fato ocorrido foi a obtengao de valores de forca tangencial
de corte inferiores na composicdo M12, 60% de cobre. Como ja foi dito, o cobre
quando liquido auxilia na difusao entre o ferro e o cobalto que por sua vez aumenta

a densificagao da composicao.
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Figura 2.18 — Forca tangencial de corte para misturas de Fe-Cu com adi¢ao

de 20% de cobalto sinterizados a 1150°C/25 minutos.
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As composi¢cbes com 20% em peso cobalto mostram que quanto menor a
quantidade de cobre, temos mais uniforme é a forga tangencial de corte, pois o
cobre é material anti-fliccdo, permitindo uma melhor lubrificacdo da area de contato.
Fazendo com que a mistura formada entre Fe-Cu com maiores valores de cobre
permanecga por mais tempo proxima a zona de contato, ocasionando a diminuigao na
oscilagédo da forga tangencial de corte.

Outro ponto, também de grande importancia, é que quanto maior for a
quantidade de cobalto, maior possibilidades de formacado de solucéo sdlida, a qual
tem dureza superior a dos elementos de partida, reduzindo o desgaste, por tanto,
reduzindo o Ft, sendo o maior responsavel pelo desgaste.

Enfatizo o papel das particulas de cobre na formacdo de uma possivel
solucao sodlida entre o Ferro e o Cobalto esta fase liquida do cobre como visto por
Del Villar et al (2001), promove um maior fluxo do Fe-Co e aumentando a eficiéncia
desta ligagao diminuiu a taxa do desgaste, comprovado nas amostras (M13, M14,
M15 e M16) figura 4.19 . O maior valor de dureza Rockwell B foi obtido em
composic¢des, com particulas dispersas de Fe-Co em matriz de cobre composig¢ao
M16. A influéncia do cobalto na resisténcia ao desgaste depende de sua quantidade
em relagdo a composicao de cobre na matriz. Para composi¢cao M13 que teve o
maior coeficiente de atrito entre todas as composi¢cdes, mesmo nido apresentando
um maior valor de dureza, teve um menor desgaste. Este comportamento sera
explicado mais adiante quando comparado com mais um elemento, a temperatura
durante o ensaio.

Desta forma ndo podemos garantir que, uma composi¢cdo que apresente uma
maior dureza tera, necessariamente um menor desgaste, pois fatores como o
aumento da concentracido de cobre tornam a composicdo mais macia durante o
trabalho desta possivel ferramenta, mesmo isto sendo amenizado com a adicéo de
Fe-Co que formam uma possivel solugao solida.

De todas as composicoes com adicdo de 30% em peso cobalto, a que
apresenta maior perda de massa é a com maior quantidade de cobre, tendéncia esta
que contradiz as outras relagbes anteriores, agora mais do que nunca fica evidente
que o cobre é mais macio se compararmos ao cobre e cobalto oferecendo uma
baixa resisténcia ao desgaste. Dentre as composi¢gdes com 30% em peso cobalto,

mesmo obtendo o maior valor de dureza entre todas as composicées aqui
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apresentadas o cobre melhora a densificagao por formar uma maior quantidade de

fase liquida na composigéao.
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Figura 2.19 — Forca tangencial de corte para misturas de Fe-Cu com adi¢ao

de 30% de cobalto sinterizados a 1150°C/25 minutos.

A figura 4.18, mostra o comportamento obtido, quando da utilizacdo de uma
maior quantidade de cobalto 20% pCo. Observou-se uma diferenga consideravel
entre os resultados da forga tangencial de corte, que se comparado as amostras
sem cobalto ficam menores e mais estaveis. Esta diferenca é consideravel, pois os
valores com 20%pCo ficam entre (4,25 e 10,64)Kdf, para (8,32 e 115,86)Kgf sem
cobalto.

Os resultados mostrados na figura 4.19 sugerem consideravel comportamento
anti-fliccdo com 30% de cobalto pois, a formacdo de uma fase sélida em maior
quantidade e baixo teor de porosidade proporcionaram tais caracteristicas.

Em geral pode-se observar que ligas com 20% em peso de cobalto obtiveram

um comportamento estavel ao longo do processo. Pelos motivos citados
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anteriormente, ao contrario da liga Fe-Cu sem adigao de cobalto ficou nitida maior
perda de massa, ocorrendo assim uma tendéncia de aumento da forga tangencial de
corte. E oportuno observar que a liga Fe-60%pCu-20%pCo, gerou F; da ordem de
4Kgf (muito estavel vide figura 4.18), estando este valor na média dos valores

mostrados na figura 4.19, para ligas Fe-Cu com 30% peso cobalto.

4.4.2 Temperatura durante o ensaio de desgaste por abrasao

A temperatura durante o ensaio esta relacionada diretamente com o atrito da
liga e o disco de granito. Os ensaios foram feitos sem a utilizagdo de qualquer tipo
de refrigeracéo.

Devemos observar que, o fator basico num material de fricgdo é o coeficiente
de atrito. O seu valor devera manter-se aproximadamente constante dentro de uma
faixa de temperatura. Sabemos que todo atrito gera calor, portanto, quanto maior o
atrito mais resistente € a composicdo e menor seu desgaste, ocorre uma ascenséo
reciproca de temperatura podendo alcancar escala elevadissima de calor. Outro
dado importante, é a oscilagdo da forga tangencial, pois a fricgdo se torna instavel,
refrigerando portanto o corpo de prova durante o ensaio. Esta oscilagdo nao traz
grandes problemas como mostrado nas figuras (4.20, 4.21, 4.22 e 4.23), sua
existéncia entdo se torna desprezivel.

Na figura 4.20, nota-se que o atrito é fator primordial em fungdo da
temperatura, para uma menor perda de massa em ensaio por abrasdo. A amostra
MO1 obteve menor temperatura durante o ensaio dentre as composi¢cdes sem adi¢cao
de cobalto. Isto significa que, quando submetida a fricgdo menor forga de atrito gera
temperatura mais baixa até = 50°C, desta forma para valores das amostras (M03, =
60°C), (M04 =70°C) e (M04 =78°C). Os menores valores de forca tangencial
mostram um maior desgaste, desta forma as amostras M03 com 55%Fe-45%Co,
como foi visto anteriormente, apresentam o maior valor para temperatura durante o
ensaio e consequentemente a maior perda de massa de todas as composicdes aqui

apresentadas.



Resultados e Discussfes 73

90

80

Temperatura °C

1 — . o
20 (MO1)Fe- 15% Cu

] — = (MO2)Fe- 30% Cu
10 - (MO3)Fe- 45% Cu
1 — - —=(MO4)Fe- 60% Cu
o4l . . . . .
I I I I I I
0 20 40 60 80 100 120
Tempo (s)

Figura 4.20 — Temperatura durante o ensaio de abras&o para misturas de Fe-

Cu sem adicao de cobalto sinterizadas a 1150°C/25 minutos.
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Figura 4.21 — Temperatura durante o ensaio de abras&o para misturas de Fe-

Cu com adigcao de 10% de cobalto sinterizadas a 1150°C/25 minutos.
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Os principais fatores que podem influenciar na variagcdo da temperatura
durante o desgaste abrasivo das composi¢des aqui citadas, sdo: dureza, forga
tangencial, porosidade e estruturas das particulas por exemplo a formagao de uma
solugcdo solida. Visto que a velocidade do ensaio foi a mesma para todas as
composicoes.

A amostra M08, apresenta uma maior concentragdo de cobre e uma menor
temperatura durante o ensaio e menor perda de massa por abraséo, deixando claro
que, mesmo o cobre sendo um metal mais macio em relacido ao ferro e o cobalto a
eficiéncia da sinterizacao e a possivel formacgao soélida entre o ferro e o cobalto agira
de forma a melhorar substancialmente as propriedades aqui estudadas.

O deslizar da ferramenta abrasiva, com maior dureza, simplesmente gera
menos calor, desta forma o atrito gera menor valor de temperatura, como pode ser
observado nas figuras (4.20, 4.21, 4.22 e 4.23), juntamente com um menor desgaste

das composigoes.

80
70
O 4
O 60-
CU 4
— 504
)
- ]
O 40-
| -
m <
Q. 30-
O 207 ——(M09) Fe- 15% Cu - 20% Co
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Figura 4.22 — Temperatura durante o ensaio de abrasdo para misturas de Fe-

Cu com adigao de 20% de cobalto sinterizadas a 1150°C/25 minutos.
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Este comportamento observado nas amostras com a adicdo de 10% em peso
cobalto, pode também ser visto em composigdes com 20% em peso cobalto, figura
4.22, porém estes compostos sdo mais resistentes ao desgaste e apresentam uma
maior dureza. Sendo que a amostra M12 apresenta um menor desgaste por abrasao
e maior dureza como visto anteriormente, esta maior quantidade de cobre fornece

uma maior retracdo e melhor sinterizagcdo melhorando assim, a difusdo entre o ferro

e o Cobalto.
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Figura 4.23 — Temperatura durante o ensaio de abrasdo para misturas de Fe-

Cu com adigao de 30% de cobalto sinterizadas a 1150°C/25 minutos.

Na figura 4.23, composigcdbes com 30% em peso cobalto apresentaram os
menores valores de forga tangencial e menores valores de temperatura, ficando
este entre (40 e 56)°C. Este comportamento comprova que estas composigdes tem
0s menores valores de desgaste e apresentam elevados valores de dureza, sendo
que a composi¢cao M16 apresenta um maior desgaste fugindo de uma tendéncia das

amostras M08 e M12. Isto se deve a concentragdo de cobre e ferro, pois 30% de
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cobalto e 10% de ferro faz com que ocorra uma menor formagao de fase sélida, se

esta for possivel acontecer.

Fica claro que, mesmo obtendo em algumas composi¢gdes maiores valores de
dureza, a temperatura durante o ensaio dos corpos de prova influenciam no
desempenho da liga, sendo assim, os maiores valores de temperatura também
revelam um maior desgaste da liga, revelando uma maior perda de massa.

O fator mais importante que atua diretamente na durabilidade é a
temperatura. Sabemos que os materiais alteram suas propriedades quando
expostos a altas temperaturas. O desgaste de uma liga Fe-Cu-Co ¢ feito de forma a
garantir a renovacgéo da superficie de atrito das mesmas, e assim assegurar uma

maior durabilidade da mesma.

4.5 O sistema Fe-Cu — 20% pCo.

Como visto até o momento, e bem explanado nos itens anteriores, dentre os
teores estudados, de 20%em peso de cobalto foi 0 que proporcionou os melhores
resultados globais de densificacdo x dureza x resisténcia a abrasdo. Este estudo,
por si sO ja se justifica, em muito, esta dissertacéo, pois explica o porqué da adigao
média de 20% pCo nas ligas comerciais Fe-Cu-Co (“pré-alloyed”) — segredo
industrial desvendado.

E interessante ressaltar que a dureza excessiva na matriz ligante pode
influenciar de forma negativa na adesao dos cristais de diamante, pois os mesmos
sao substituidos por outros das camadas inferiores, a medida que perdem suas
faces durante o cortar.

Assim sendo, este item da énfase aos aspectos microestruturais das ligas
65Fe-15Cu, 50Fe-30Cu, 35Fe-45Cu e 20Fe-60Cu, com adicao de 20%Co.

4.5.1 Microestrutura
As figuras (4.24, 4.25, 4.26 e 4.27) mostram os aspectos microestruturais das

ligas 65Fe-15%Cu-20%Co, 50Fe-30%Cu-20%Co, 35Fe-45%Cu-20%Co, e 20Fe-

60%Cu-20%Co, respectivamente. As micrografias foram obtidas via microscopia
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eletrbnica de varredura — modo elétrons retro-espalhados, para evidenciar as fases
formadas, para aumento de 100x.

Conforme ja explanado anteriormente, sobretudo nas analises das figuras (a e
b), e da microscopia otica, observa-se aqui nas figuras 4.24, 4.25, 4.26 e 4.27
consideravel evolugdo microestrutural, redugao, esferoidizacdo da porosidade e
refinamento da microestrutura, com melhora da distribuicdo das fases.

Nestas figuras, a fase escura é rica em Fe, a clara em Cu, e a porosidade é
destacada em preto. Conforme ja discutido, aqui fica ainda mais evidente a redugéo
de densidade das ligas até o teor de 30%Cu, a figura 4.25 apresenta um teor um
pouco mais elevado de porosidade que o observado na figura 4.26, entretanto os
poros da figura 4.24 sao bem menores e melhores distribuidos na microestrutura.
Este se reflete ao menos parcialmente, nas propriedades mecanicas — vide figura
(C) — onde o refinamento da porosidade e distribuicdo homogénea, a despeito do
maior teor de poros, promove ganho em dureza (compactagdo para as amostras
M09 e M10).

AccY Piohe Mag WD Det F——71 100um
200k D x 100 17 SBSE

Figura 4.24 — (MEV) Aspecto Microestrutural da liga 65%pFe-15%pCu-
20%pCo, (amostra M09).
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Accy Probe Mag WD Det I i, -100pm
U0k 7.6 =100 i7. SBSE

Figura 4.25 — (MEV) Aspecto Microestrutural da liga 50%pFe-30%pCu-
20%pCo, (amostra M10).

AccV © Probe Mag WD Det . F———1 100um
20.0kY 75 % 100 17 SBSE

Figura 4.26 — (MEV) Aspecto Microestrutural da liga 35%pFe-45%pCu-
20%pCo, (amostra M11).
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Acey Probe Mag WD Det F—— 100um
20.0kY 7.4  x100 17 SBSE

Figura 4.27 — (MEV) Aspecto Microestrutural da liga 20%pFe-60%pCu-
20%pCo, (amostra M12).

Um outro aspecto que merece atengao € que, com o aumento do teor de Cu,
a fase escura — rica em ferro se torna mais bem distribuida, de forma homogénea e
refinada, em matriz rica em Cu. Observa, na figura 4.27 a formacao de “ilhas” de
aproximadamente 100um, e “ilhotas” de 10 a 50um de fase rica em ferro. Este
refinamento microestrutural reflete, claramente, o elevado valor de dureza, da ordem
de 125 RB (Resisténcia Abrasdo), para a liga 20 Fe-60Cu-20Co, mostrada na figura
4.27.

4.6 Estrutura
Avaliacéo estrutural sera abordada sob o ponto de vista da difracdo de raio-x,
e EDS.

4.6.1 Difrac&o de Raio-X

As figuras (4.28, 4.29, 4.30 e 4.31) fornecem os espectros de DR-X das ligas
Fe-Cu-Co aqui analisadas. Observa-se a forte presenca das solugdes sodlidas
Co3Fe7 e Co-Fe, nas ligas com 15 e 30% pCu. Facil de compreender, uma vez que
nestas ligas, a matriz é rica em Fe, formando, supostamente, quantias consideraveis

das citadas solucdes solidas.
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Figura 4.28 — Espectro de difragdo de raio-X para liga 65%pFe-15%pCu-
20%pCo, (amostra M09).
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Figura 4.29 — Espectro de difragdo de raio-X para liga 50%pFe-30%pCu-
20%pCo, (amostra M10).
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Figura 4.30 — Espectro de difragdo de raio-X para liga 35%pFe-45%pCu-
20%pCo, (amostra M11).
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Figura 4.31 — Espectro de difragdo de raio-X para liga 20%pFe-60%pCu-
20%pCo, (amostra M12).
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Obviamente, com maiores quantidades de Cu, menor teor de Fe, portanto,
relativamente, menores quantidades de solugdes sdlidas Fe-Co. Isto é observado
mediante a reducdo gradativa da intensidade dos picos caracteristicos, relativos a
Cu(cfc)+ a Co(cfc) e Co-Fe. E oportuno observar o desaparecimento dos picos
destas solugdes solidas a 26 = 98,84° - confirmando este raciocinio.

Alternativamente, observa-se o surgimento da solugdo solida Cu(cfc)+ a
Co(cfc) (designada por raio-x) nas figuras (4.30 e 4.31). Isto € de se esperar, face a
reducao do teor de ferro nesta liga.

E muito interessante fazer o paralelo destes difratogramas com as figuras
(4.24, 4.25, 4.26 e 4.27), onde inicialmente observa-se uma matriz rica em Fe, com
particulas esferoidais ricas em Cu figura (4.24 e 4.25), e em seguida a reciproca,
matriz rica em Cu com uma homogénea solucdo sdlida dispersa figura (4.27).

A ultima microestrutura figura 4.27, proporciona os melhores resultados
globais de densidade x dureza x resisténcia a abrasdo. Apesar de menor quantidade
de Co-Fe e Cu(cfc)+ a Co(cfc) solugbes solidas, supostamente responsaveis pela
elevada dureza e resisténcia a abrasdo das ligas Fe-Cu-Co de acordo com Castro et
al (2003), deve-se considerar que nesta liga, 20Fe-60Cu-20Co, ocorreu 0 melhor
refinamento microestrutural e minima porosidade, poros pequenos e arredondados
(estagio final de sinterizagao), excelente distribuicdo da fase clara, escura que é rica
em Fe, e nas solugdes sélidas Fe-Co apresentadas, e por fim, uma matriz continua
rica em Cu, com a presencga da solugao sdlida Cu(cfc)+ a Co(cfc), a qual também
promove ganho em dureza, numa matriz metalica. E possivel que exista Co livre,
embora este nao tenha sido captado pelo difratdmetro de raio-x.

Diante do discutido, a elevada dureza da citada liga ocorre pela relagao
otimizada entre a formacao das solugdes sélidas, sua homogénea dispersdo na
microestrutura e um teor baixo de poros pequenos e bem distribuidos.

Resultados extremamente similares foram encontrados por Del Villar et al
(2001), quando do estudo da sinterizagdo da liga NEXT100 comercial (pré-alloyed)
Fe-50%Cu-25%Co. Foram identificadas as mesmas fases vide figura 4.32 , porem
nao identificado a solugao sélida Co-Cu (Cu(CFC)+aCo(CFC)).

O valor Maximo de dureza encontrado nesta referéncia foi 110HRB, ou seja,
levemente inferior ao desta pesquisa para a liga Fe-60%Cu-20%Co, (125 HBR) a
qual apresenta no espectro de raio-X a solugdo sélida Cu-Co, além de Fe-Co. E

importante destacar que na figura 4.24 ¥ Cu O Fe-Cu (a), ha uma maior intensidade
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de picos relativos a solugao solida Fe-Co, pois trata-se de um pré-allyed, quando
comparado com os DRX desta dissertacdo. Este € mais um indicativo de que os
processos mencionados ndao sdo dominados apenas pela solugado soélida, mas sim

também pelos aspectos microestruturais.
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Intensidade (CPS)

_JJ\JK __;___J: )iri;j

&0 30 60 0 20 0 100

Angulo 25(graus)

Figura 4.32 — Espectro de difracdo de raio-X onde ¥Cu O Fe (a) (para liga
Fe-50%pCu-25%pCo. [ Dell Villar et al 2001].

4.6.2 EDS (Espectroscopia de energia dispersiva de Raio-X)

Para garantir base as afirmagbes feitas com relagcdo aos aspectos
microestruturais e, sobretudo as discussdes feitas sobre os resultados de difracao
de raio-x, analises quimicas pontuais via EDS acoplado a um microscépio eletrénico
de varredura foram realizadas.

As figuras (4.45, 4.46 e 4.47) ilustram a microestrutura tipica da liga 65Fe-
15Cu-20Co, e nestas estdo mostradas os pontos escolhidos para analise quimica
pontual. Os espectros relativos a estes pontos mostrados na figura (4.48, 4.49 e

4.50) e os resultados semi-quantitativos sinalizados na tabela (4.3).
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Figura 4.33 — Localizagao dos pontos de analise quimica A, B, C em amostra
da liga 65%pFe-15%pCu-20%pCo, (amostra M09).

Ao, Picke Mag WD Dt B 1w
MY 75 xi500 17 SBSE

Figura 4.34 — Localizagdo do ponto de analise quimica C em amostra da liga
65%pFe-15%pCu-20%pCo, (amostra M09).
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Figura 4.35 — Localizagdo dos pontos de analise quimica E e D em amostra

da liga 65%pFe-15%pCu-20%pCo, (amostra M09).
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Figura 4.36 — Espectro de EDS, relativo ao ponto A da figura (4.33).
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Figura 4.37 — Espectro de EDS, relativo ao ponto B da figura (4.33).
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Figura 4.38 — Espectro de EDS, relativo ao ponto C ilustrado na figura (4.33 e

4.34).
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Figura 4.39 — Espectro de EDS, relativo ao ponto D da figura (4.33).
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Figura 4.40 — Espectro de EDS, relativo ao ponto E da figura (4.33).
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Tabela 4.2 — Anadlise quimica nos pontos A-E da liga 65Fe-15Cu20Co,
relativo as figuras (4.33 — 4.35).

PONTO A:

Element Intensity Weight% AT% K-Value Z A F

(0] 4.075 11.548 33.546 0.11908 0.91836 2.40189 1.00000
Fe 6.120 3.249 2.704 0.07976 1.00786 1.00610 0.91362

Co 23.349 25.076 19.775 0.38115 1.01632 147242 1.00000
Cu 51.084 60.127 43.975 1.27858 1.03733 1.03113 1.00000
Total 100.000 100.000 1.85857

PONTO B:

Element Intensity Weight% AT% K-Value Z A F

C 5589 7305 26.817 0.03279 092056 4.35582 1.00000
Fe 126.078 92,695 73.183 1.63706 1.02103 0.99799 1.00000

Total 100.000 100.000 1.66985

6884 5456 12.518 0.04038 094103 4.38030 1.00000
O 7.569 35.051 60.375 051881 0.95096 2.16759 1.00000
Fe 42.050 18122 8.943 0.54600 1.08531 0.99580 0.93699
Co 12.645 6.544 3.060 0.19853 1.10814 0.99378 0.91324
Cu 36.962 34.827 15.104 0.92512 1.12468 1.02124 1.00000
Total 100.000 100.000 2.22884
PONTO D:

Element Intensity Weight% AT% K-Value Z A F

C 6.145 8293 30.137 0.03605 091790 4.65413 1.00000
Fe 83.039 58651 45842 1.07822 1.01748 0.99972 0.99302
Co 28.169 24.473 18.126 0.44401 1.03688 0.99690 0.99017
Cu 5564 8.583 5.895 0.13927 104814 1.09180 1.00000
Total 100.000 100.000 1.69755

PONTO E:

C 5852 6.309 20.252 0.03433 0.92099 5.41955 1.00000
O 4564 12.047 29.033 0.13334 0.92717 2.64646 1.00000
Fe 4.875 2177 1.503 0.06330 1.02823 1.00396 0.90484
Co 22.559 20.928 13.692 0.36950 1.02712 1.49763 1.00000
Cu 58.516 58.539 35.520 1.46458 1.06012 1.02398 1.00000

Total 100.000 100.000 2.06505
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A tabela (4.2) significa que o ponto (A), regido clara rica em cobre na figura
(4.45), apresenta tdo pouco Fe, que este deve supostamente estar todo ele ligado a
cobalto formando solugdo sdlida. O ponto (B) regido escura na figura (4.33), é
composto basicamente por ferro, o que € de se esperar, posto que trata-se de uma
liga com 65% em peso de Ferro.

O ponto (C) particula mostra nas figuras (4.33, 4.34 e 4.35) sugere,
claramente, a formagéo de CosFe7, em matriz de cobre (regido clara).

Os pontos D e E sdo mostrados na figura (4.35), e se localizam logo abaixo
da particula que contém o ponto C. O ponto D, regido escura (rica em ferro), sugere
a formacao de Fe3Fe7 e/ou CoFe. Ja o ponto E revela ma matriz rica em Cu, com
dissolucéo de Fe e Co.

Cabe informar que a presenga de oxigénio deve-se a formagao superficial de
oxidos de Fe, Cu e Co, e que os graos nao foram captados nos difratogramas de
raio-x, portanto, o teor destes 6xidos € baixo, e apenas superficial. O carbono
encontrado € oriundo do embutimento a quente, em baquelite (etapa de
Metalografia).

A figura (4.41) mostra os pontos A, B e C de microanalise quimica, em ligas
50Fe-30Cu-20Co, as figuras (18 e 20) dao os aspectos de EDS destes pontos, cujos
resultados semi-qualitativos séo discutidos da tabela (4.3).

A regidao do ponto A mais escura, é praticamente Ferro puro. O ponto B —
regido pouco mais clara que a do ponto A, também é muito rica em Ferro, mas
apresenta uma pequena penetracdo de cobre por entre os contornos de
grao/particulas — vide setas na regido central da micrografia da figura (4.41),
indicando o fluxo do cobre liquido e o fechamento da porosidade. A porosidade
“aberta” e irregular é devida a difusdo do cobre, como ja bem discutido para as

figuras A e B, e microscopia dtica.
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Figura 4.41 — Localizagdo dos pontos de analise quimica A, B e C, em
amostra da liga 50Fe-30Cu-20Co.
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Figura 4.42 — Espectro de EDS, relativo ao ponto A da figura (4.41).
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Figura 4.43 — Espectro de EDS, relativo ao ponto B da figura (4.41).
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Figura 4.44 — Espectro de EDS, relativo ao ponto C da figura (4.41).
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Tabela 4.3 — Analise quimica nos pontos A, B e C da liga 50Fe-30Cu20Co,
relativo a figura (4.45).

PONTO A

Element Intensity Weight®%e AT%  K-Value Z F

C 5971 7.957 28.425 0.03503 0.92147 4.50627 1.00000
P 3.844 1.396 1.934 0.01602 096764 1.66295 0.98948
Fe 124804 90.647 69.641 1.62052 1.02416 0.99832 1.00000
Total 100.000 100.000 1.67157

PONTO B

Element Intensity Weight®%e AT% K-Value Z A F

C 6.178 8.148 29.087 0.03624 0.92117 4.47696 1.00000
Al 2.619 0.928 1475 0.00667 097014 2.64097 0.99645
Fe 120576 86.923 66.738 1.56562 1.02343 0.99840 0.99677
Cu 2.533 4.001 2.700 0.06363 1.05470 1.09365 1.00000
Total 100.000 100.000 1.67216

PONTO C

Element Intensity Weight%e AT%  K-Value Z F

C 5.612 5328 15.773 0.03292 0.92522 5.19448 1.00000
0] 7.929 18.123 40.278 0.23167 0.93225 2.49198 1.00000
Fe 6.603 2.746 1.748 0.08574 1.04069 1.00225 091177
Co 21.866 20662 12.466 0.35814 1.03339 1.65795 1.00000
Cu 57.562 53.141 29.735 1.43551 1.07421 1.02340 1.00000
Total 100.000 100.000 2.14398

O ponto C regiao clara, evidencia uma matriz rica em cobre, com solugao
sélida Fe-Co, os resultados previamente mostrados e discutidos de DRX indicam a
formagao de CosFe; e ou CoFe. Assim restou algum cobalto livre, ndo captado pelo
difratbmetro de raios-x.

O aluminio é oriundo da operacgéo de polimento em pasta de Al,O3; (alumina)

e o C (carbono) vem da composi¢ao da baquelite embutimento a quente.
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Figura 4.45 — Localizagdo dos pontos de analise quimica A e B em amostra
da liga 35Fe-45Cu-20Co.

A figura 4.45 mostra os pontos A e B nos quais foram realizados micro-
analises. O ponto A (regido clara), regiao B (regido escura). As figuras 4.46 e 4.47
sdo espectros caracteristicos a estes pontos. A tabela (3) fornece o semi-quantitativo
das analises de EDS nos pontos A e B.

Da tabela (4.4), observa-se que no ponto A tem-se uma matriz rica em cobre.
E de se esperar que elementos reaja, formando CosFe; e CoFe e, face a elevada
quantidade de cobre, sugere-se a formagdo da solugdo sdélida Co0,52Cu0,48
também o que foi confirmado pelo difratograma de raio-x desta amostra — vide figura
(4.43).

O ponto B contém basicamente ferro puro.
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Figura 4.46 — Espectro de EDS, relativo ao ponto A da figura (4.45).
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Figura 4.47 — Espectro de EDS, relativo ao ponto B da figura (4.45).
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Tabela 4.4 — Analise quimica nos pontos A e B da liga 35Fe-45Cu20Co,
relativo a figura (4.45).

PONTO A:

Element Intensity Weight% A T% K-Value Z A F

o 3319 23.632 54.985 0.22751 0.93112 2.32857 1.00000
Fe 2.262 1.198 0.799 0.02959 1.03685 1.00418 0.81186
Co 6.598 3.970 2507 0.10400 1.05717 1.00040 0.75337
Cu 55.590 71200 41.709 138632 1.06979 1.00212 1.00000
Total 100.000 100.000 1.74742

PONTO B:

Element Intensity Weight% AT% K-Value Z A F

C 4.789 6.952 25783 0.02809 0.92021 4.33010 1.00000
Fe 113.326 93.048 74.217 147149 1.02002 0.99813 1.00000

Total 100.000 100.000 1.49958

A figura 4.48 mostra de andlise de EDS em amostra de liga 20Fe-60Cu-20Co.
O ponto A esta numa matriz rica em cobre, ja os pontos B e C estao sobre “ilhas e
ilhotas”, de coloragao escura e intermediaria, respectivamente — referente a regiao
central da figura 4.37 — vide analise da mesma.

As figuras 4.62 e 4.63 dao os espectros de EDS relativos aos pontos A, B e C.
A tabela (4.5) fornece os resultados da analise de EDS.

Observa-se que A contém uma matriz de cobre, com baixo teor de ferro,
explicado o desaparecimento das solug¢des solidas Co3Fe7 e CoFe, relativos ao pico
em 20 = 98,84 vide figura (4.44). Assim sendo, espera-se que todo este ferro, ou
sua maior quantidade, esteja formando tais solugbes sdélidas com o cobalto. Assim,
nesta consideravel quantia de cobalto, o qual, segundo o difratograma da figura
(4.44), formou Co00,52Cu0,48 solugao sélida.

O ponto B corresponde a ferro puro. Ja o ponto C, com pequeno teor de ferro,

sugere a formagao de Co0,52Fe0,48 vide também a figura (4.44).
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Figura 4.48 — Localizagado dos pontos de analise quimica A, B e C em amostra

da liga 20Fe-60Cu-20Co.
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Figura 4.49 — Espectro de EDS, relativo ao ponto B da figura (4.48).
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Figura 4.50 — Espectro de EDS, relativo ao ponto C da figura (4.48).
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Figura 4.51 — Espectro de EDS, relativo ao ponto D da figura (4.48).
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Tabela (4.5) — Analise quimica nos pontos A, B e C da liga 35Fe-45Cu20Co,
relativo a figura (4.48).

C 4613 5791 19.559 0.02706 0.91844 5.48483 1.00000
o 3.315 10.040 25459 0.09685 0.92417 2.64038 1.00000
Fe 1.037 0.530 0.385 0.01341 1.02132 1.00470 0.90669

Co 24705 24.026 16.540 0.40328 1.02345 1.37024 1.00000
Cu 51930 59.613 38.057 1.29975 1.05236 1.02587 1.00000

Total 100.000 100.000 1.84035
PONTO B

Element Intensity Weight% AT% K-Value Z A F

C 6.011 8550 30.300 0.03526 0.92181 4.31024 1.00000
Fe 112910 91.450 69.700 1.46608 1.02458 0.99765 1.00000
Total 100.000 100.000 1.50134

PONTO C

Element Intensity Weight% AT%  K-Value Z F

C 5.806 9528 34.743 0.03406 0.91470 5.35040 1.00000
Fe 17.656 12.588 9.872 0.22925 1.01060 1.00437 0.94646
Co 36.794 31.625 23.503 0.57996 1.02963 1.00060 0.92600

Cu 29.644 46.259 31.882 0.74196 1.04032 1.04848 1.00000

Total 100.000 100.000 1.58523

4.6.3 Alguns comentarios sobre os sistemas Fe-Cu, Co-Cu, Co-Fe e Fe-Cu-Co.

Do ponto de vista binario Fe-Cu, Fe-Co e Co-Cu, ha alguma similaridade nos
trés sistemas, uma vez que ha formagao extensiva de solugao solida, em todas as

situacdes — vide figuras (4.52 e 4.55).
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Figura 4.52 — Diagrama de fases Fe-Cu [ASM Handbook, 1973].

A figura 4.52, ja bem explicada por Oliveira(2005) em sua dissertagao de
mestrado, ajuda a compreender o “inchago” observado nas microestruturas
(porosidade residual), uma vez que a 1150°C - temperatura de sinterizagdo, a
solubilidade do cobre em ferro é da ordem do dobro da solubilidade do ferro em
cobre. Observa-se a presenca de liquido, formado pelo cobre, e a formagao de
solucao solida.

O diagrama de fases da figura 4.53 — sistema Co-Cu é bastante similar ao Fe-
Cu. Isto é de se esperar, uma vez que os didmetros atdmicos de Fe e Co sdo muito
proximos. Neste diagrama, observa-se uma situacdo ainda mais favoravel ao
observado “inchago”; a solubilidade do cobre em cobalto € trés vezes maior que a
reciproca. A extensiva formacéo de solucéo sdlida Co0,52Cu0,48 foi observada nas

difragdes de raio-x, para ligas com 45 e 60 em peso cobre.
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Figura 4.53 — Diagrama de fases Co-Cu [ASM Handbook, 1973].
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Figura 4.54 — Diagrama de fases Co-Fe [ASM Handbook, 1973].
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A figura 4.54 diagrama de fases Fe-Co, nos mostra que ha total formacao de
solucdo sdlida. O sistema apresenta solubilidade total entre Ferro e cobalto. Os
resultados de DRX indicam a formacao de Co3Fe7 e CoFe.

E facil entender a total solubilidade Fe-Co, o que ndo ocorre completamente
nos sistemas Fe-Cu e Co-Cu. E suficiente observar as diferencas nos diametros
atdbmicos e valéncias para concluir esta questéo (vide tabela 4.7).

Assim sendo, é de se esperar que a formagao das solugdes solidas Fe-Co
seja mais provavel de ocorrer, em maior quantidade nas ligas Fe-Cu-Co, conforme
observado via DRX e EDS.

Tabela 4.6 Diametros atdmicos e valéncias do Fe,Cu e Co. [Flinn e Trojan,
2005].

Fe Cu Co
D(A) 1,24 1,28 1,25
Valéncia +2 +1 +2

Para uma analise sumaria, por exemplo, considerando a liga 50Fe-30Cu-
20Co vide ponto no diagrama da figura 4.65. Nesta isoterma, tragando uma “tie-line”,
do ponto de 100% Cu, tragando este ponto até o ponto correspondente a citada liga,
até atingir a aresta Co-Fe, constatamos que aproximadamente 30% do liquido foi
formado, o que favorece a formacao das solugcbes sélidas Co3Fe7, CoFe e
C00,52Cu0,48.

Entretanto, esta formacdo de liquido difusdo do cobre também deixa a

porosidade residual observada previamente.
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A figura 4.55 representa o diagrama de fases ternario Fe-Cu-Co, na isoterma
a 1127°C (1400K), muito proximo a temperatura de sinterizagdo utilizada neste
estudo, 1150°C [retirado de Palumbo et al, 2006].

O resfriamento e formacdo das solugdes sdélidas podem ser avaliadas via

isotermas Fe-Cu-Co, mostradas na figura (4.56 a-g).
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Figura 4.56 isoterma Fe-Cu-Co: (a) 1000°C; (b) 977°C; (c) 937°C; (d) 907°C;
(e) 900°C; (f) 855°C; (g) 800°C [retirado de Bein et al, 2000].
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Curiotto et al (2007), estudando ligas Fe-Cu-Co fundidos a arco, em especial
a liga 25Fe-50Cu-25Co, afirmaram que a formagéo das solugdes solidas ocorrem a
partir de dois liquidos, um peritético, a 1097°C, e outro eutetéide, a 940°C -
conforme ilustra a curva de calorimetria diferencial de varredura (DSC) — figura
(4.69). O sistema mostra a transformacéao eutética onde a trasformacao resulta em
a-FeCo (CCC) e y-Cu(CFC) e um equilibrio analogo formando também a-FeCo
(CCC) e y-Fe-Co(CFC) e y-Cu(CFC).

oo

atransformacéao
v & Solucao sdlida

peritético rica em Co

/ - Db
i R ¥

a
eutetdide pemééﬂ Liquido
900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700
Temperatura [K]

Fluxo de Calor [a.u.]

Figura 4.57 — Sinais DSC da liga 25Fe-50Cu-25Co [retirado de Curiotto et al,
2000].

Neste mesmo trabalho, Curiotto et al (2007) mostra a microestrutura obtida na
amostra citada-figura 4.54.

Interessante ressaltar a grande similaridade com a microestrutura obtida para
a liga 50Fe-30Cu-20Co deste trabalho de mestrado figura 4.57, a qual mostra
claramente o aspecto tipico da reacao eutetdide (liquido + sélido < sélido), que gera

as solucgdes sélidas.
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Figura 4.58 — Imagem obtida por elétrons retro-espalhados da liga 25Fe-
50Cu-25Co, apos fusao a arco. Regides ricas em cobalto e ferro. [retirado de
Curiotto et al, 2000]
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Figura 4.59 — Aspecto Microestrutural da liga 20%pFe-60%pCu-20%pCo,
(amostra M12) aspectos tipicos da formagao eutetdide.
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4.7 Consideracdes finais

Tendo em vista o objetivo deste trabalho, avaliar o comportamento via
metalurgia do pd e caracterizagcado de ligas de Fe-Cu-Co para uso em ferramentas
diamantadas, com a finalidade de obter valores que atendam as exigéncias de
propriedades das ligas ja existentes no mercado e correlacionar as mesmas com as
microestruturas presentes, foram feitos varios ensaios comprovando os resultados ja
estudados e desta forma afirmando o que ja existe na literatura.

A variagdo da dureza para diferentes ligas de Ferro, Cobre e Cobalto influi
diretamente no desgaste abrasivo; quanto maior a dureza menor o desgaste
abrasivo. Analisando-se a variagdo da forga tangencial aplicada e a temperatura no
desgaste abrasivo da liga Fe-Cu-Co, verifica-se que o desgaste abrasivo do material
€ proporcional ao aumento da temperatura e a forga tangencial de corte.

As microestruturas revelaram um alto grau de porosidade, o que gera inchago
e diminui consideravelmente a dureza e resisténcia ao desgaste. A medida que
adiciona-se cobalto 30%pCo, em ligas Fe-Cu a dureza que estava entre 30 e 50
sobe para o intervalo de 90 e 120 Rockwell B, gerando uma melhoria consideravel
na resisténcia ao desgaste.

Com o auxilio da microscopia eletronica de transmissao, raio-x e EDS foi
possivel observar a presenca de uma solucao solida entre Fe-Co. Analises quimicas
pontuais nas amostras revelaram a formacdo de fases e o comportamento da

sinterizagao nas ligas.
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CAPITULO 5: CONCLUSOES

Conclusodes

A presente dissertacdo de mestrado analisa o comportamento da liga Fe-Cu-
Co durante a sinterizagdo através da metalurgia do pé convencional. Esta tentativa
exploratoria absorve o conhecimento de tecnologia de producédo de ferramentas
diamantadas, a qual é de grande importancia cientifica e tecnoldgica para o setor de

rochas ornamentais no Brasil. Pode-se chegar as seguintes conclusoes:

¢ O inchaco verificado durante a sinterizacdo € muito comum para sistemas
como Fe-Cu, onde o Cobre & extremamente mais soluvel no ferro do que o
reciproco. Este fenbmeno esta em concordancia com o diagrama de fases, porém a
adicdo de cobalto ao sistema limita a ocorréncia do inchacgo, por formar um solugao

solida entre o ferro e o cobalto.

e A adicado de cobalto nas ligas Fe-Cu promove um aumento na dureza. Os
intervalos que estavam entre 30 e 50 subiram para 90 e 120 Rockwell B. Este

aumento ocorre devido a formagao de uma solucao solida entre o ferro e o cobalto.

e Composic¢des de Fe-Cu-Co com 10, 20 e 30% em peso cobalto promovem
uma melhor resisténcia a abrasédo. O desgaste destas ligas € menor se comparadas

com ligas Fe-Cu.

e A composigao M12 Fe-60%Cu-20%Co, atingiu niveis de dureza satisfatorios
em relacao a adicdo de 30% peso cobalto. Uma dureza muito elevada diminui a taxa
de desgaste da liga, fazendo com que nao ocorra a substituicdo das faces cortantes

dos diamantes das camadas inferiores.

¢Os testes de desgaste mostram que, mesmo nao trabalhando com
equipamentos de tecnologia industrial, conseguiu-se com este estudo exploratério,
através de metalurgia do pd convencional, obter boa qualidade atingindo as
propriedades proximas as das ligas comerciais. Cabe ressaltar que o ligante Fe-Cu

(elementos majoritarios da liga) sdo materiais amplamente disponiveis no mercado
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nacional. Isso mostra que foi possivel desenvolver esta tecnologia, independente do

valor comercial da rocha em questéo.
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